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INTRODUCTION

Depuis plus d'une trentaine d’'années, la microscopie & sonde locale connait des
avancées considérables [1, 2, 3]. L'émergence de micro-dispositifs électroniques a en-
gendré la conception de nombreux systéemes d'instrumentation pour la détermination de
leurs propriétés électriqgues, mécaniques ou encore thermiques. La course a la miniaturi-
sation a nécessité le développement de systemes de plus en plus performants permettant
de comprendre des phénomeénes physiques micro- voire nano-scopiques. Certaines lois
physiques ne sont plus applicables en deca d'une certaine limite dimensionnelle et/ou
temporelle. Par ailleurs, certains effets deviennent prépondérants, tels que les forces de
surface ou les transferts d'énergie aux interfaces au regard des phénoménes de vo- lume.
Au niveau thermique, des microscopes ont été développés permettant d'accéder
indirectement a la température de surface. La température est toujours fonction d'autres
grandeurs physiques : électrique, mécanique, optique...De nombreuses techniques s'ar-
ticulent alors autour de ces particularités thermiques, d'ou leur diversité [4, 5, 6, 7].

La nécessité de caractériser les propriétés thermiques de nanomatériaux est en plein
essor. Actuellement, de grands projets européens tels que NANOHEAT et QUANTI- HEAT
ont pour objectif de répondre a cette volonté de caractérisation. Il existe un besoin de
développer de nouveaux systéemes meétrologiques capables d'accéder a ces proprié- tés
thermiques a faible échelle. Au sein du laboratoire FEMTO-ST, I'équipe de micro-
instrumentation travaille depuis plus d'une vingtaine d'années sur le développement de
capteurs [8, 9] et de microscopes [7] dans le but de mesurer la température de surface
d’échantillons chauffants. Nous avons développé au cours de ces travaux de recherche un
microscope thermique utilisant une sonde thermoélectrique locale : un thermocouple
bifilaire. Ce systeme d'imagerie thermique va permettre, par le biais d’'une mesure de
température, de mesurer les caractéristiques thermophysiques d’'un matériau a tres faible
échelle, et de mieux comprendre les différents modes de transfert de la chaleur entre la
sonde et la surface. Cette technique utilise deux modes de fonctionnement. Le premier est
nommé “mode passif’ pour lequel la sonde est utilisée comme un simple capteur de
température (sonde passive). Elle vient au contact d'une surface et la température du
dispositif est mesurée. Le second est nommé “mode actif”. La sonde, chauffée par effet
Joule, vient au contact d'une surface afin d’en déterminer sa conductivité thermique par le
biais de son refroidissement.

Le systéeme est parfaitement complémentaire des techniques optiques telles que la
thermographie [7] ou la spectroscopie a effet Raman [10], limitées en termes de résolu- tion,
de gamme de mesure et surtout de nature de surface (caractéristiques optiques). Dans notre
cas, la résolution est liée a la dimension de la sonde. La gamme de mesure s'étend de la
température ambiante a 800 °C. La mesure peut étre statique et dynamique, jusqu'a 1 kHz
en régime harmonique. Ce microscope thermique permet donc de couvrir une large gamme
de températures. De plus il est insensible aux propriétés optiques des échantillons étudiés.

Dans un premier chapitre, nous présentons les travaux liés ala microscopie ther-
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mique en champ lointain puis en champ proche. Nous nous attarderons ensuite sur les
différentes sondes thermiques pour en dégager leurs spécificités et cerner les avantages a
utiliser un thermocouple bifilaire pour la microscopie en champ proche.

Le deuxiéeme chapitre présente le microscope en champ proche développé au cours
de ces travaux de recherche. Nous abordons par ailleurs la problématique du contact,
notamment linteraction pointe-surface, en reprenant le principe de quantification des er-
reurs de mesure de température de surface. Nous avons utilisé une méthode permettant de
quantifier expérimentalement ces erreurs au moyen d'un micro-dispositif chauffant. Nous
verrons que la réponse thermique d'un capteur dépend de la taille de la sonde mais
également de la nature de la surface. Nous avons ensuite réalisé des images thermiques
pour valider notre microscope en champ proche.

Lorsque la sonde thermocouple vient au contact d’'une surface, la chaleur se dif- fuse
dans le matériau. Cependant, cette diffusion dépend non seulement de la nature de la
surface, mais aussi de son relief et surtout de la force d’appui qui modifie la surface de
contact. Il est donc impératif de mesurer la force d’'appui ou de développer un moyen
d’assurer un effort constant pour chaque point de mesure. Le troisiéme chapitre présente les
particularités d'un systeme de détection de contact : le diapason a quartz. Nous avons donc
intégré le diapason dans notre systeme imageur en tant que capteur de force. Dans un
premier temps, nous avons déterminé théoriquement et expérimentalement les carac-
téristiques de ce résonateur a quartz. Dans notre cas, le diapason fonctionne en mode
dynamique, c'est-a-dire gu'il est mis en résonance a l'aide d’'un dispositif extérieur. Nous
avons mis au point un systéme d’excitation original dans un microscope en champ proche
utilisant I'effet photo-thermique. Afin de valider notre systéeme de détection du contact, nous
avons réalisé des images topographies en collant une pointe de tungsténe sur un des bras
du diapason pour mettre en ceuvre ce systéme instrumental basé sur le principe d'un
microscope a force atomique.

Dans le quatrieme chapitre, ce principe a ensuite été appliqué en rempla- cant la
pointe de tungsténe par des sondes thermiques (micro-fils résistifs et micro- thermocouples).
Nous avons dans un premier temps étudié le modéle thermique a deux fils distincts sans
prise en compte de la dépendance en température de la résistivité électrique. Nous
définissions le contraste de contact comme le rapport entre de la tem- pérature de la sonde
hors contact et celle de la sonde en contact avec une surface. Il re- présente la grandeur
pertinente pour I'extraction de la conductivité thermique de I'échan- tillon. Nous montrons
gu’en mesure active, ce contraste n'est que trés peu affecté par I'hypothése d'un fil unique.
La résistance de jonction n'a, quant a elle, aucune influence sur cette grandeur. En partant
sur ces hypothéses simplificatrices, nous avons utilisé la modélisation thermique couplée de
la sonde monofilaire. Des études expérimentales ont été réalisées pour valider notre modéle
théorique et démontrer les performances du mi- croscope en mode actif.
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CONTEXTE ET ETAT DEL'ART

Ce chapitre présente un apercu des travaux effectués depuis plus d'une trentaine
d’années sur la microscopie en champ proche et notamment sur la mesure de tempé- rature
a I'échelle sub-micronique. La microscopie en champ proche est née suite a I'in- vention des
microscopes a effet tunnel et a force atomique sur lesquels nous reviendrons apres ce
paragraphe. Nous verrons alors comment la caractérisation topographique et thermique des
matériaux a petite échelle a connu un grand essor grace aux mesures de température.

Dans l'optique d'améliorer les résolutions thermique et spatiale, de nombreuses
techniques de mesures de température ont été élaborées, notamment a 'aide des micro-
scopes de type conventionnel, dits de “non contact” ou en champ lointain. Nous pouvons
citer par exemple la thermographie infra-rouge ou proche infra-rouge [7], la photolumi-
nescence [11], la thermoréflectance [6], la spectroscopie Raman [10] et la thermographie a
cristaux liquides [12]. Ces microscopes sont sensibles a la nature de la surface des
échantillons étudiés, ont une gamme de température restreinte et ne permettent pas d'at-
teindre de hautes résolutions spatiales. La technique de “contact”, ou en champ proche,
permet de réduire ces inconvénients. Il ne faut pas négliger ici la diffusion thermique entre la
sonde et la surface, qui présente encore une source d'erreur. Nous pouvons compter parmi
ces techniques, la thermographie fluorescente [13] ou encore la thermographie a champ
proche optique [14].

L’évolution de ces techniques et les progrés technologiques ont permis le déve-
loppement de nombreuses sondes thermiques pour lesquelles la partie sensible a la
température peut étre distribuée (sondes résistives) [15, 16] ou quasi-ponctuelle (sondes
thermocouples ou thermodiodes) [8, 17, 18, 19, 20, 21]. Nous ferons en derniere partie de
ce chapitre une liste non exhaustive des différentes sondes thermiques utilisées dans le
domaine de la microscopie thermique en champ proche.

1.1/ MICROSCOPIES A SONDE LOCALE

La microscopie en champ proche ou a sonde locale a fait une premiére appari- tion en
1981 avec linvention du microscope a effet tunnel (STM) [1], dont le but était de
cartographier la morphologie et la densité d'états électroniques des surfaces unique- ment
conductrices avec des résolutions quasi-atomiques. La distance de travail pointe- échantillon
n'est que de quelques nanométres puisque lintensité du courant tunnel dé- croit
exponentiellement avec la distance.
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Afin de réaliser des images sur tous les types de surface, c’est en 1986 que fut
développé le premier microscope a force atomique (AFM) [2]. Fondé sur les forces d'in-
teractions entre la pointe et la surface de I'échantillon, ce microscope permet d'étudier la
topographie avec une résolution atomique.

Les principes de base de la microscopie a sonde locale sont présentés en détail ci-
apres.

1. /| MICROSCOPE A EFFET TUNNEL - STM

Le microscope a effet tunnel, plus communément appelé STM pour Scanning Tun-
neling Microscopy, a été développé au début des années 1980 par Gerd Binnig et Hein- rich
Rohrer [1], chercheurs au laboratoire d’IBM Zurich. Cette invention, basée sur I'effet tunnel,
leur a valu le prix Nobel de physique en 1986. Le but de cette technique est de déterminer la
topographie ou encore la densité d'état électronique d’'une surface conduc- trice ou semi-
conductrice via le passage d'un courant tunnel entre la pointe et la surface a étudier. La
résolution spatiale obtenue peut étre a I'échelle atomique et dépend bien évidemment de la
taille de I'extrémité de la sonde utilisée.

Le principe du STM est le suivant : une pointe, fixée sur une céramique piézo-
électrique, effectue un balayage au-dessus de la surface de I'échantillon dans les trois
directions X, Y et Z. Sous l'effet d’'une différence de potentiel, un courant est établi entre la
pointe et la surface permettant ainsi le passage d'électrons. Le courant détecté décroit
exponentiellement avec la distance sonde-surface. Généralement, cette distance est de
l'ordre de quelques nanometres.

On distingue deux modes de fonctionnement dont le premier est dit “a courant
constant”. La sonde balaye alors I'’échantillon en gardant un courant constant, c'est-a- dire
une distance constante entre la sonde et I'objet conducteur. Par le biais d’'une boucle
d’'asservissement, la distance entre la sonde et surface est ajustée en permanence, ce qui
permet d’obtenir des images topographiques de la surface. Le principe de fonctionne- ment
de ce mode est illustré sur la figure 1.1. Le second mode est dit “a altitude constan- te”, la
pointe reste a altitude constante et le courant tunnel est mesuré.

Le microscope utilise différentes sortes de pointes en fonction du type de surface a
étudier. Si la surface est plane, la dimension de la pointe est peu critique. Le courant tunnel
est sensible a la moindre variation de distance pointe-surface (la taille d’'un atome). Pour des
surfaces trés rugueuses ou accidentées, il est alors nécessaire d’avoir une pointe trés fine
limitant les probléemes de convolution entre la forme de la pointe et la topographie, et les
erreurs éventuelles sur les études topographique ou électronique. A I'air ambiant, la pointe
et la surface de I'échantillon peuvent s’oxyder. Le courant tunnel est alors moins efficace : il
est donc préférable de travailler sous vide.

2. / MICROSCOPE A FORCE ATOMIQUE -AFM

Le microscope a force atomique, AFM pour Atomic Force Microscope, a été inventé en
1986 par Gerd Binnig, Calvin Quate et Christophe Gerber [2]. || permet de détecter des
forces d'interaction entre la pointe et la surface de I'échantillon telles que les forces
électrostatiques (distance pointe-échantillon comprise entre 100 nm et 1 ym), de tension de
surface (10 a 200 nm), de Van der Waals (inférieures a 10 nm) et enfin coulombiennes



1.1. MICROSCOPIES A SONDE LOCALE 5

FIGURE 1.1 — Principe du STM a courant constant

(de l'ordre de I'angstrém). L'évolution de la force a trés courte distance (< 10 nm) est
représentée par la figure 1.2.

Force

A

Force répulsive

Contact

\//E
. Distance
Force attractive
de Van der Waals

FIGURE 1.2 — Evolution de la force en fonction de la distance pointe-surface

Contrairement au STM, 'AFM n’est pas limité en termes de nature d’échantillon
puisqu’il peut étre utilisé autant sur des matériaux conducteurs que non conducteurs. |l
permet d’'obtenir la topographie d’'une surface via les forces d'interaction qui agissent entre la
pointe et la surface. La pointe, de forme pyramidale ou conique (cf. figure 1.3), est située a
I'extrémité d’'un cantilever (ou levier) réalisé en silicium ou nitrure de silicium pour les
systemes standards.

Ce cantilever a souvent une forme triangulaire ou rectangulaire avec une raideur
d’élasticité allant de 0,01 a quelques dizaines de N/m. Pour ne pas endommager les
échantillons fragiles (échantillons biologiques par exemple), les leviers doivent étre rela-
tivement souples (< 1 N/m).
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(a) Pointe conique (b) Pointe pyramidale

FIGURE 1.3 — Exemple de pointes utilisées en AFM 1

La détection de forces (induite par la flexion du levier) est faite grace a la déviation
d'un faisceau laser, provenant d’'une diode laser, qui se réfléchit sur I'extrémité du levier
avant de terminer sa course sur un photodétecteur a quatre quadrants. En fonction de
I'emplacement de la tache sur les quadrants, il est facile de déterminer le comportement du

cantilever. Ce principe de détection (déflectométrie) est décrit en figure 1.4.

Photodiodes

Systeme
piézoélectrique
XYZ

il

Support d'échantillons

FIGURE 1.4 — Principe de fonctionnement de 'AFM

La résolution va dépendre du rayon de courbure de la pointe mais également du mode
de fonctionnement de 'AFM. Il existe trois principaux modes : sans contact, contact et
contact intermittent.

Le mode non contact [22, 23] fait intervenir les forces attractives de Van der Waals.
Lorsque la pointe s’approche de la surface, le cantilever est attiré, modifiant ainsi la déflexion
du laser sur la photodiode. Des études a forces d'interaction pointe-surface constantes
peuvent ainsi étre effectuées.

En mode contact [24, 25], les forces utilisées sont les forces répulsives. La pointe vient
en contact avec I'échantillon et une fois le contact établi, la sonde est repous-

I http Z/www.brukerafmprobes.com, site visité en aolt 2014
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sée (principe de Pauli). En fonction de I'étude choisie, une rétroaction est réalisée tout
comme dans le mode non contact afin de maintenir les forces d’interaction pointe-surface
constantes.

Enfin, le mode contact intermittent (mode “Tapping”) [26, 27] agit sur les forces ré-
pulsives et attractives. Le levier, fixé a un systéme piézoélectrique, vibre a sa fréquence de
résonance (de 10 a plusieurs centaines de kHz) proche de la surface de I'échantillon. La
pointe est en contact de maniére intermittente avec I'échantillon, ce qui limite les ef- fets de
forces de friction. En s’approchant de la surface, la fréquence de résonance du cantilever va
étre modifiée, ce qui va provoquer un changement d’amplitude de vibra- tion, détecté par la
photodiode. Un systeme de rétroaction ajuste la position verticale de ['échantillon pour
permettre de revenir a la consigne d’amplitude de vibration de départ du cantilever.

Sur le méme principe que I'AFM, d'autres technologies ont permis d’obtenir de
nouveaux parametres surfaciques, tels que les propriétés magnétigues MFM (Magnetic
Force Microscopy ), électrostatiques EFM (Electrostatic Force Microscopy ), €électroniques
SPI (Surface Potential Imaging), thermiques SThM (Scanning Thermal Microscopy )...

1.2/ MICROSCOPIE THERMIQUE EN CHAMP LOINTAIN

Nous présentons dans cette section différentes méthodes de mesures thermiques en
champ lointain. Quelle que soit la technique utilisée, la mesure de la température est
toujours fonction d’'une autre grandeur physique : électrique, mécanique, optique... Par
conséquent, de nombreuses techniques se sont développées autour de ces propriétés
physiques permettant ainsi d’élargir la famille des microscopes thermiques convention- nels.
On abordera ici la thermographie infrarouge ou proche infrarouge, la thermoréflec- tance, la
spectroscopie Raman, la photoluminescence ainsi que la thermographie a cris- taux liquides.

1.2.1/ THERMOGRAPHIE INFRAROUGE OU PROCHE INFRAROUGE

Cette technique exploite les phénoménes d'émission de rayonnement des maté- riaux
décrits par la loi de Planck :

dEA, T) _ 81{'rhc)\—\5

dA S he 7

(1.2)
exp iy -1

avec E(A,T) la distribution spectrale d’énergie rayonnée, T la température absolue du corps,
A la longueur d’'onde, h et kg les constantes de Planck et de Boltzmann et c la vitesse de la
lumiére dans le vide. Tout corps qui a une température supérieure a zéro kelvin émet un
rayonnement électromagnétigue nommé rayonnement thermique. Contrai- rement aux
caméras infrarouges, I'utilisation d'un détecteur de type CCD (Charged- Coupled Device)
dans le visible et le proche infrarouge permet d’augmenter la résolution spatiale (jusqu'a 500
nm). Cette technique permet également d'étre sensible & la moindre variation de
température (0,1 K), d'avoir une faible sensibilité a I'émissivité de la surface observée et de
disposer d'un détecteur a faible codt [28, 7]. L'avantage de cette méthode est la durée de la
mesure. Contrairement aux précédentes techniques a sonde locale
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telles que I'AFM et le SThM dont la pointe balaie la surface, tous les points de mesure sont
acquis simultanément, ce qui limite fortement les problemes de dérive thermique. Les
capteurs CCD sont fixés sur un microscope optique standard. Comparé a la thermo- graphie
infrarouge, Teyssieux [29] a montré que pour la bande spectrale visible-proche infrarouge
(0,4 - 1 uym), la mesure est peu sensible aux incertitudes sur I'émissivité. Ce- pendant, cette
méthode permet difficilement de mesurer des températures inférieures a 500 K.

1.2.2/ THERMOREFLECTANCE

La thermoréflectance consiste a mesurer la variation de température d’'un matériau via
une variation d’'indice de réfraction. En effet, une modification de la température en- gendre
une variation de la réflectivité AR. Les deux grandeurs sont liées par la formule suivante :

T = AT =xAT (1.2)

ol K est le coefficient de thermoréflectance, de l'ordre de 10764 1072K~1, dépendant de la
longueur d’'onde du laser excitateur et du matériau : rugosité ou encore composition de
I'échantillon dans le cas de multicouches.

Par effet Joule ou avec un laser, on vient chauffer localement la surface a étu- dier.
L’augmentation de la température se traduit par une modification locale des pro- priétés des
matériaux tels que les propriétés optiques, thermiques et acoustiques, ce qui engendre une
modification de la réflectivité. Un faisceau laser de faible puissance (quelques mW) est utilisé
pour mesurer la réflectivité de la surface. La partie réfléchie peut ensuite étre mesurée par le
biais d'une caméra CCD [6, 30, 31, 32]. Il a été montré qu'il était possible d’obtenir des
sensibilités a la température de 10 mK pour une résolu- tion spatiale de 250 nm [32] (critére
de Sparrow ; longueur d'onde équivalente & 467 nm, ouverture numérique de 0,8).

La thermoréflectance est également utilisée dans une configuration pompe-sonde
pour étudier le transport des phonons et la dilatation thermique des matériaux dans une
échelle de temps avoisinant la centaine de picosecondes. Le faisceau “pompe” dépose une
certaine quantité d’énergie a la surface de I'échantillon, ce qui va modifier en par- ticulier les
propriétés optiqgues du matériau étudié. Un second faisceau, dit “sonde”, va quant a lui,
mesurer la modification de réflectivité de la surface induite par la variation de température a
l'aide d’'un détecteur de type photodiode. Deux types de techniques pompe-sonde existent ;
“homodyne” [33, 34] (utilisation d'un unique laser et d’'une ligne & retard) et “hétérodyne” [35,
36] (utilisation de deux lasers synchronisés en fréquence). La figure 1.5 présente le schéma
de principe de la technique “hétérodyne” d'aprés [36]. Ici, les deux lasers n'ont pas la méme
polarisation ce qui permet de les différencier lors de la mesure de la réflectivité (notamment
grace a des lames quart d'onde ou demi-onde, non représentées ici).



1.2. MICROSCOPIE THERMIQUE EN CHAMP LOINTAIN 9

CCD

Lame dichroigue

Cubes polarisants

Photodiode

Objectif de
microscope

Echantillon

FIGURE 1.5 - Schéma de principe de la thermoréflectance “hétérodyne” d’'apres [36]

3. /| SPECTROSCOPIE RAMAN

La spectroscopie Raman est basée sur la diffusion inélastique de la lumiére sur un
matériau. C’est un changement de fréquence de la lumiére diffusée par rapport a celle
incidente qui est provoqué par quelques photons incidents échangeant de I'énergie avec le
milieu. La longueur d’onde incidente est donc différente de celle diffusée. Ce décalage en
fréquence permet de remonter a certaines propriétés du matériau, notamment sa
composition chimique ou encore indirectement sa température [37, 10, 38].

Deux types de décalage sont possibles. Le premier est dit “Stokes” dans lequel la
lumiere se décale vers une plus grande longueur d’onde, avec une plus petite énergie en
créant un phonon. Le second est dit “anti-Stokes” dans lequel la lumiére est cette fois
décalée vers une longueur d’onde plus faible mais avec une plus grande énergie permettant
I'absorption d'un phonon.

La mesure de température se fait a I'aide de deux méthodes : on utilise le rapport des
intensités des raies “Stokes” et “anti-Stockes” et le décalage en fréquence de l'onde
incidente par rapport a I'onde réfléchie. Kuball et ses collegues [5] ont obtenu des résolu-
tions latérale de 1 pm et thermique de 10 K. Ewinger et son équipe [39] ont quant a eux
obtenu des résolutions latérale et thermique de 15 pm et 1,2 K respectivement.

4. /| PHOTOLUMINESCENCE

Au début des années 1980, Kolodner et ses collegues [4] ont développé une tech-
nique de mesure de température sans contact utilisant la dépendance de la fluorescence a
la température. Le schéma de principe est donné en figure 1.6. lls ont utilisé 'EUTTA
(europium theonyltrifluoroacetonate) qui est un chélate de terre rare fluorescent. C'est une
sorte de colorant fluorescent. Incorporé dans un polymére tel que le PMMA [11], le tout est
déposé sur I'échantillon a étudier, un circuit imprimé par exemple. Le systéme est
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éclairé par une lumiere ultra-violette (UV). La fluorescence est imagée sur une caméra CCD
donnant le profil de température du circuit imprimé. Tout le systéme se situe dans un
environnement opaque. Les résolutions thermique et spatiale sont respectivement de 0,08 K
et 700 nm [40].

Environnement opaque

Depot

Echantillon

FIGURE 1.6 — Schéma de principe de la photoluminescence

Bien que I'obtention d’'une image thermique soit simple et rapide, la qualité de l'image
est assez dépendante du bruit des photons et de la qualité chimique du film déposé.

1.2.5/ THERMOGRAPHIE A CRISTAUX LIQUIDES

La thermographie a cristaux liquides utilise la propriété qu’ont certains cristaux a
réfléchir certaines longueurs d’onde en fonction de la température. C'est un phénomene
réversible. Les cristaux présentent des zones actives dans lesquelles la température a une
forte influence sur la longueur d’onde émise.

Un film de cristaux liquides est déposé sur la surface de I'échantillon, un circuit
imprimé [12] par exemple. Le film ne doit pas étre trop épais pour que le cristal ne soit pas
en phase nématique (état de la matiére entre les phases cristalline et liquide) a la surface
supérieure et en phase isotropique a la surface inférieure ce qui influencerait la mesure de la
température. Dans le cas contraire, un film trop fin, la zone visible (phase nématique) ne
brillera pas assez et n'apportera que peu de contraste lorsque la température sera en
dehors de la zone active.

Pour améliorer la résolution spatiale, la phase de transition nématique-isotropique des
cristaux liquides doit se produire a partir d'une certaine température T¢. Si la tem- pérature
est inférieure a T¢, les cristaux liquides seront en phase nématique, ce qui va diffuser la
lumiere et permettre une rotation de sa polarisation. L'image sera traitée via un microscope
polarisé. Au-dessus de T¢, le liquide est en phase isotropique, la polarisation rectiligne de la
lumiere ne change pas et 'image de I'échantillon est noire. Des résolutions spatiale et
thermique respectivement de 5 pym et 0,5 K proches de la phase de transition ont été
obtenues par [41], et des résolutions de 1-2 um et 0,1 K pour [12]. Cette pratique
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s’est notamment répandue pour la mesure de température cutanée [42, 43].

1.3/ MICROSCOPIE THERMIQUE EN CHAMP PROCHE

Apres avoir fait un inventaire des principales techniques de mesures de tempé- rature
en champ lointain, examinons les techniques en champ proche thermique. Basé sur le
principe du STM [1] et de 'AFM [2], le premier microscope thermique en champ proche a été
inventé pour effectuer la topographie des matériaux opérant sur n'importe quelle nature de
surface. La méthode d’asservissement ne repose plus sur un courant a effet tunnel ou des
forces d’'interactions mais sur un flux thermique, aboutissant au STP (Scanning Thermal
Profiler ) [3]. Depuis, adaptés a partir des AFM ou STM, de nombreux microscopes
thermiques ont fait leur apparition [14, 44, 13, 15], ayant pour seule diffé- rence la nature et
la forme de la sonde. Chaque sonde se distingue par son originalité (fabrication, géométrie),
sa résolution spatiale ou encore sa sensibilité a la température [45, 46, 47, 48, 8, 49, 50, 21].
Les principaux microscopes thermiques sont détaillés dans les sous-parties suivantes.

1.3.1/ PREMIER MICROSCOPE THERMIQUE A BALAYAGE - STP

Williams et Wickramasinghe [3] voulaient initialement développer un systéme per-
mettant au STM de fonctionner sur une surface isolante. lls ont ainsi remplacé la pointe du
STM par une sonde munie d'un thermocouple a son extrémité. La sonde est chauffée soit
par effet Joule soit par conduction thermique avec le support. Au lieu de mesurer le courant
tunnel entre la pointe et la surface, cette technique mesure un flux de chaleur via la jonction
du thermocouple. La tension issue de la jonction est directement fonction de sa température.
Plus la sonde est proche de la surface, plus le flux thermique est important et plus la jonction
se refroidit. Bien qu'il soit moins performant en termes de résolution spatiale que I'AFM et le
STM, ce type de microscope permet d’'étudier les propriétés thermiques et topographiques
des surfaces, gqu’elles soient isolantes ou conductrices. C’est ainsi le premier microscope
thermique en champ proche STP (Scanning Thermal Profiler).

La sonde, pointe STM (conducteur 1), est recouverte par un dépo6t d’isolant, ex- cepté
a son extrémité, puis par une couche d’'un conducteur 2. La jonction du thermo- couple se
situe a I'extrémité de la pointe. Sur le méme principe que les microscopes a effet tunnel et &
force atomique, le microscope thermique en champ proche effectue un balayage au-dessus
d’'une surface. La tension thermoélectriqgue est mesurée. Afin de garder un flux thermique
constant, une rétroaction de ce signal de température sur la dis- tance pointe-échantillon est
effectuée et une image topographique de I'échantillon étudié est obtenue. La figure 1.7
présente une image de la sonde thermoélectrique utilisée dans un SThM (Scanning Thermal
Microscopy ) d'apres [3].
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Conducteur 1

Isolant

Conducteur 2

FIGURE 1.7 — Sonde thermoélectrique d’'un SThM d’aprés [3]

2. | THERMOGRAPHIE EN CHAMP PROCHE OPTIQUE - NFOT

La microscopie optique est généralement limitée en termes de résolution spatiale,
notamment en raison de la diffraction de la lumiére ; c’est pourquoi I'utilisation d'une sonde
en champ proche permet de s'affranchir de ce genre de probléme. La thermo- graphie en
champ proche optique thermique (NFOT - Near-Field Optical Thermometry ) est une
technique dérivée du SNOM (Scanning Near-field Optical Microscope), micro- scope a
champ proche optique. Le principe de ce dernier consiste a collecter, par le biais d’'une fibre
optique, les ondes évanescentes de la surface a étudier pour en extraire des informations
sur les propriétés des matériaux (optiques, état de surface...) [14].

La sonde est ainsi placée au plus proche de la surface avec une distance bien
inférieure a la longueur d’'onde de la lumiere injectée dans la sonde. La résolution est non
plus limitée par la longueur d'onde de la lumiére mais par la dimension de I'ouverture de
I'émetteur ou du détecteur. L'avantage de cette méthode est qu’elle est insensible a la nature
de l'objet.

Ainsi, Goodson et al. [51] ont utilisé ce méme principe pour mesurer la température de
surface. Son équipe a métallisé une fibre optique dans laquelle un faisceau laser est injecté.
L’ouverture de la fibre est de 50 nm. Le rayonnement thermique de la surface de I'objet est
collecté par un tube photomultiplicateur, ce qui permet d'obtenir indirectement une
information sur les propriétés thermiques locales de I'échantillon. La surface est dans ce cas
de figure chauffée par effet Joule et I'asservissement en distance est effectué en mode de
vibration latérale (shear force).

3. /  THERMOGRAPHIE PAR FLUORESCENCE

Une autre facon de cartographier la température est d'utiliser une particule fluo-
rescente. La particule est collée a l'extrémité d'une pointe de tungsténe [44] ou d'un
cantilever d’AFM [13] a l'aide de micromanipulateurs. Les particules sont présentées en
figure 1.8.
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(a) Collée sur une pointe de tungstene[52] (b) Collée sur une pointe d’AFM[53]

FIGURE 1.8 — Particules fluorescentes

Excitée par un laser, elle émet une radiation collectée directement par une caméra
CCD. Le schéma de principe est illustré en figure 1.9. Lintensité recueillie est fortement
dépendante de la température.

«—— Caméra CCD

~—— Filtre

<«—— Fluorescence

LASER —> ~<— Objectif de microscope

-<—Sonde

FIGURE 1.9 — Schéma de principe de la thermographie en fluorescence

Il existe différents types de particules fluorescentes, tel que le CdSe/ZnS [54], les
composants dopés de terres rares comme I'erbium/ytterbium [13] ou encore les molé- cules
organiques telle la rhodamine A [55]. La dimension de la particule fluorescente est
déterminante pour la résolution spatiale. Une résolution de 300 nm peut étre obte- nue avec
une particule ayant une taille de 500 nm environ [56] et une précision sur la température de
5 K (pour une température de 315 K environ).

1.3.4/ THERMOGRAPHIE A SONDES RESISTIVES

On dénombre deux technologies de sondes dans le domaine de la microscopie
thermique en champ proche. La premiére, est basée sur un fil de Wollaston dont la partie
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sensible a un diamétre de 5 ym. La seconde, quant a elle, est développée a partir des
moyens de microfabrication, offrant une meilleure résolution spatiale. On mesure ici une
valeur de température intégrée le long du fil ou film résistif. On parle alors de température
distribuée.

En 1805, les travaux de William Hyde Wollaston ont permis de mettre au point un
procédé métallurgique pour produire du platine, matériau tres malléable. Cette malléabi- lité,
étant favorable & un étirage a froid, lui a permis de produire des fils de platine noyés dans
une gaine d’argent dont le diamétre atteignait a cette époque 0,75 pm. Aujourd’hui, une
seule société, utilisant toujours cette technique, produit les fils de platine et platine- rhodié,
appelés fil de Wollaston. Le diamétre a cceur le plus faible atteint 0,5 ym pour une gaine
d'argent équivalente a 75 pm. Ainsi, la sonde Wollaston a été utilisée dans le monde de la
microscopie thermique ces derniéres années. En 1994, elle est utilisée par Dinwiddie [15] et
Pylkki [16]. Ce fil thermorésistif est dénudé sur une longueur d’environ 200 pm par attaque
chimique afin de laisser apparaitre uniquement le microfil de platine ou de platine-rhodié.

La sonde Wollaston est insérée dans un microscope a force atomique dans une
majeure partie des cas. Afin d'avoir un aspect de levier, la sonde est pliée et la partie
dénudée est alors similaire a une pointe d’AFM. Un miroir est ensuite collé sur les fils
d'argent pour permettre de réfléchir le faisceau laser sur les photodiodes a quatre qua-
drants pour la détection de contact. Enfin, pour rigidifier I'ensemble, un point de colle est
ajouté entre le miroir et I'extrémité active de la sonde. La figure 1.10 présente un schéma
d'une sonde Wollaston. La résolution spatiale dépend de la force d’appui sonde-surface qui
est équivalente a une ellipse de 250 nm par 1,5 pm avec une résolution thermique de 0,5 K

environ.

Support

N

Céramique .
Fil de 75um . \;x
Ay Fil de 5 um
dediametre o jiametre —>

FIGURE 1.10 — Schéma de principe d’une sonde Wollaston

La température de la sonde est déterminée en placant sa résistance électrique dans
un pont de Wheatstone.

Partant des mémes principes physiques que la sonde Wollaston, quelques équipes se
sont penchées sur I'amélioration de la résolution spatiale et ainsi la réduction de la
dimension de la partie active. Rangelow et ses collégues [45] ont donc proposé de mettre un
filament de platine d'une centaine de nanometres de diameétre entre deux électrodes (cf.
figure 1.11) grace aux moyens technologiques de gravure et de dépbt par faisceau d’ions
(FIB - Focus lon Beam). lls annoncent des résolutions spatiale et thermique de 20 nm et 1
mK respectivement.
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FIGURE 1.11 — Photographies de la sonde résistive de Rangelow et al. [45]

Toujours dans I'optique d’améliorer la résolution spatiale, les dépbts en couche mince
ont fait leur apparition dés 1999 avec I'équipe de Mills [46]. Sur un cantilever d’AFM, deux
électrodes sont disposées sur la partie rectangulaire du levier et une fine bande de platine,
déposée directement sur la pointe pyramidale, vient relier ces élec- trodes entre elles comme
le montre la figure 1.12. La résolution spatiale est de I'ordre de 100 nm.

Filmrésistif

Pyramide en nitrure
desilicium

Electrodes en
aluminium

FIGURE 1.12 — Schéma de la sonde thermorésistive développée par Mills et al. [46]

Une autre configuration a été proposée par Wielgoszewski et al. [47] avec un canti-
lever de nitrure de silicium en forme de V sur lequel sont déposées des lignes de platine et
une pointe située hors-plan, ajustée au FIB. Une photographie au microscope élec- tronique
a balayage (MEB) en figure 1.13 montre la forme de cette sonde. Le rayon de courbure de la
pointe atteint 100 nm (voire inférieur). Sa résolution en température est quant a elle de 0,2 K.
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54 degree'e

FIGURE 1.13 — Sonde résistive de Wielgoszewski et al. [47]

1.3.5/ THERMOGRAPHIE PAR THERMOCOUPLES

A la différence des sondes thermorésistives, le signal d’'un thermocouple est généré
localement par effet Seebeck. La tension provient d’'une différence de tem- pérature entre la
jonction “chaude”, en contact avec la zone a étudier, et la jonction “froide”, a la température
de référence. La tenue aux contraintes thermomécaniques des thermocouples bifilaires est
bien meilleure qu’en couche mince, offrant ainsi la possibilité d'atteindre des températures
de l'ordre de 800 °C environ.

Sondes bifilaires

Le thermocouple bifilaire est le capteur utilisé pour les études expérimentales dans le
contexte de ce travail dont les caractéristiques seront examinées plus précisément.

Le premier thermocouple bifilaire utilisé pour la microscopie avait I'allure d’'une sonde
Wollaston [48] sur laquelle la partie sensible, résistive, était remplacée par une jonction
thermoélectrique. La nature et le diametre des fils étaient par conséquent diffé- rents. En
1993, Majumdar et al. ont utilisé un fil de chromel et d’alumel (thermocouple de type K) de
diametre 25 ym, réduit a 10 ym par attaque chimique.

Dans le but de diminuer la taille de la sonde, de réduire la résistance thermique entre
la pointe et I'échantillon et d’augmenter la raideur au contact, il a ajouté une pointe de
diamant au niveau de la jonction. Le choix de cette pointe s'explique par le fait que le
diamant est un trés bon conducteur thermique et un isolant électrique. Une résolution
spatiale de 500 nm a été ainsi obtenue. Ces deux types de thermocouple sont fabriqués a la
main, ils sont donc difficilement reproductibles. Un schéma des deux configurations est
présenté sur la figure 1.14.

(a) Sous forme de sonde de Wollaston (b) Intégrant une pointe de diamant

FIGURE 1.14 — Thermocouple de type K d'aprés Majumdar et al. [48]
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Les travaux de Thiery ont permis d'élaborer des thermocouples encore plus fins,
notamment des thermocouples de type K de 7,6 um de diamétre ou encore des thermo-
couples de type S (platine - 90%platine10%rhodium) de 5 puis 1,3 ym de diamétre [8, 9] (cf.
figure 1.15).

(@) 5pm (b) 1,3 pm

FIGURE 1.15 — Sondes thermocouples de type S fabriquées par Thiery

Méme si la résolution et le temps de réponse de la sonde sont améliorés, la difficulté
repose principalement sur la manipulation et la tenue mécanique de la soudure. Par ailleurs,
les thermocouples étant fabriqués manuellement, la reproductibilité des jonctions reste
délicate, c'est la raison pour laquelle les thermocouples en couche mince sont souvent
préférés.

Sondes sur micropipette

En 1995, Fish et al. [49] ont développé un thermocouple utilisant une micropipette en
verre. Comme nous pouvons le voir sur la figure 1.16, un fil de platine de 80 um de diamétre
est inséré a l'intérieur d’'un tube de borosilicate de diamétres intérieur de 300 pm et extérieur
de 1,2 mm. Par des processus de chauffage et d'étirage a chaud, le tout est réduit jusqu’a la
rupture de lI'ensemble, permettant ainsi d'avoir des diamétres atteignant 50 nm. Une
électrode en or recouvre ensuite la surface du verre afin d'obtenir une jonction
thermoélectrique. La sensibilité obtenue de ce microthermocouple or-platine est de 7 pv.K=1.

Platine

Borosilicate

FIGURE 1.16 — Schéma de la sonde thermocouple développée par Fish et al. [49]
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Sondes sur cantilever d’AFM

Suzuki et ses collegues publient [50] et font breveter [57] une nouvelle géométrie de
thermocouples reposant sur un substrat de silicium. A la suite de dép6ts, gravures et recuits
successifs, ils ont amélioré grandement la reproductibilité et la géométrie de la pointe
(pyramidale suite au plan (111) du silicium permettant une attaque anisotrope). La qualité du
contact laisse place a des résolutions nanométriques voire atomiques. Cepen- dant, le
signal thermoélectrique est dégradé puisqu’il se situe non pas a I'extrémité de la pointe mais

a sa base. En effet, le signal provient de la zone de séparation des deux conducteurs.

Pour améliorer le procédé proposé par Suzuki, Zhang et al. [18] élaborent un ther-
mocouple intégrant une jonction thermoélectrique a lI'extrémité de la pointe, permettant a
premiére vue d'améliorer le signal thermoélectrique. La réalisation de cette pointe,
complétement fabriquée dans le substrat de silicium, requiert également de nombreuses
étapes, dont la plus délicate est celle qui permet le dégagement de la pointe par effet de
tension superficielle. Ici, la pointe, composée essentiellement de silicium, fait office de pont
thermique car le silicium est un bon conducteur thermique (148 W.m~1K-1). Par
conséquent, la sensibilité de la sonde est dégradée. Le schéma de principe en figure
1.17 détaille leur procédé de fabrication.

5i0,  résine photosensible
"

— Résine 'A'--—- Tension de Surface
S
2 | |

1. Oxydation thermigue de surface (SI0,) -
Phatolithographi i 4 ; :
otolithographie et attaque chimique pointe (spin-coating)

— 2
= \ s

i 1 / !
. f Au f %
\ | \ ~/ \
_/ N _/ N h—= e
’_.7 —— ’_r — [ = )
3. Attaque chimique Isotrope en solution acide et 4. Attaque chimique e P
gravure RIE définissant la géométrie du cantilever tagu imiqu 9. Photolithographie, dépdt d'or

' J\k_ = = 1L,6mm/ 4 L M
\ " — /\l L5

T —siN, - = =

3,6 mm

5. Cooydation des deux faces, photolit 6. Lol s tleDOt de pallad
dépét de nitrure (SiN,) - gravure face arriére deépdt de silice (SI0,) par LPOVD s

Pd (50 nmj

FIGURE 1.17 — Sonde thermocouple développée par Zhang : procédé de fabrication [18]

Une premiére solution a ces différents problémes (jonction non locale, support en
silicium) est enfin développée en 1998 avec I'équipe de Mills [17]. Le substrat de silicium est
remplacé entierement par du nitrure de silicium ayant une conductivité thermique bien
inférieure (0,17 W.m~1K=1) au silicium. Ainsi, la couche de silicium est gravée, laissant
apparaitre le support en nitrure de silicium sur lequel des couches de palladium et d'or ont
été déposées. La figure 1.18 présente le procédé ainsi qu'une photographie MEB de ce type
de sonde.

Malheureusement, la complexité de réalisation de ces sondes thermocouples rend la
fabrication difficilement adaptable pour une production de masse et rend la méthode assez
codteuse.

10. Attaque arriére anisotrope,
dégagement du substrat

2. Attaque réactive du silicium {RIE) 7. Résine photosensible ajustée pour dégager la 8. Attaque jonique réactive face avant (RIE)

Si0; (25 nm)
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(i) Miroir (ii) Fils du thermocouple

(iii) Membrane de Si;N,
‘ ; (iv) Support en Si 2o

Cantileveren SizN, Or
'Palladium

Thermocouple ]i ;

FIGURE 1.18 — Sonde thermocouple développée par Mills [17]

50pm

Pour avoir une sonde répondant aux attentes suivantes - amélioration du signal
thermoélectrique, fabrication en série et robustesse de la pointe - une équipe de I'uni- versité
de Berkeley, aux Etats-Unis, supervisée par Majumdar, a proposé au début des années
2000 une nouvelle sonde thermique. La pointe pyramidale en silice est obtenue par gravure,
sur laguelle sont déposés successivement le premier métal, I'oxyde de sili- cium et ensuite le
second métal [19, 20]. Le diamétre de la pointe est estimé a 90 nm. Avec des métaux tels
que du platine et du chrome, le pouvoir thermoélectrique obtenu s’éléve a 13,4 uV.K~1. Une
photographie ainsi qu’un schéma de la sonde sont représentés en figure 1.19.

SiO,

SiO,

Cr

FIGURE 1.19 — Sonde thermocouple développée par I'équipe de Majumdar [19, 20]

Sondes sur fibre optique

Sur le méme principe de multicouches déposées par évaporation sous vide (PVD),
Thiery [21] a travaillé sur le développement d'un thermocouple a I'extrémité d’'une fibre
optique. Apreés le dépbt d'un premier métal sur le support, une couche isolante est en- suite
déposée. Pour permettre I'obtention d’une jonction thermoélectrique, une attaque au FIB est
réalisée au niveau de I'apex, suivie du dépot du second métal. Concernant les
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dimensions de la pointe, celles-ci sont comparables a celles de Shi et Majumdar (sub-
micronique). Les sensibilités en température sont respectivement de l'ordre de 11 pv.K1 et
20 puV.K~I pour les couples Ni-Cr et Cr-Al. La figure 1.20 montre les dépdts successifs
réalisés sur une fibre optique ainsi qu’une photographie au microscope électronique a ba-
layage (MEB). L'avantage ici est que I'apport de chaleur se fait via la fibre, contrairement aux
autres sondes pour lesquelles cet apport est externe via une résistante chauffante par
exemple.

SiO,

Métal 2

Fibre
optique

/

jonction

thermoélectrique
annulaire

FIGURE 1.20 — Sonde thermocouple sur fibre optique [21]

1.4/ CONCLUSION

Les travaux sur la microscopie thermigue sont larges et ce chapitre a présenté un état
de I'art des avancées technologiques des microscopes en champ lointain. Les tech- niques
en champ proche et les sondes qui leur sont associées ont également été abor- dées. Nous
avons constaté que les microscopes en champ lointain sont généralement plus limités en
termes de résolutions spatiales par rapport aux microscopes en champ proche. Nous nous
sommes donc orientés sur l'utilisation de ce systéme thermique en champ proche pour
I'étude thermique d'échantillons.

L’'objectif visé dans le cadre de ce travail de thése est de mettre en ceuvre un micro-
scope a sonde locale avec un capteur thermique capable de mesurer des températures
supérieures a 100 °C, robuste mécaniquement et peu invasif. Nous avons donc opté pour la
sonde thermocouple bifilaire qui permet de mesurer des températures de surface
ponctuelles. L'utilisation de fils offre plusieurs avantages par rapport aux couches minces
déposées sur une fibre optique ou tout autre support adapté. En premier lieu, les microfils
utilisés sont issus de matériaux massifs, nous avons vérifié que leur pouvoir thermoélec-
trigue correspondait a la norme des couples de type S. Par ailleurs, ils sont capables de
supporter des échauffements plus importants, typiqguement 800 °C. Enfin, leur fabri- cation
est moins complexe, leur forme est simple (facilitant la modélisation thermique) et la jonction
peut étre mise en forme par attaque ionique (FIB). Fabriquées au sein du laboratoire
FEMTO-ST, les sondes peuvent étre adaptées en fonction de nos exigences et des
échantillons étudiés.

Dans le chapitre suivant, nous présentons le microscope thermique enchamp
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proche entierement développé au sein du laboratoire durant ces travaux de recherche.
Contrairement a la structure proposée par Thiery (cf. figure 1.15), nous avons positionné la
structure du thermocouple bifilaire verticalement par rapport a I'échantillon. Ce sys- téme va
permettre de minimiser la longueur des microfils, rendant la partie sensible a la température
moins souple et donc moins sensible aux phénoménes d'adhésions pointe- surface
(ménisque d’'eau, tension de surface).






2

MICROSCOPIE THERMIQUE EN MODE
PASSIF

Le progrées dans le domaine des micro-technologies est considérable depuis plus
d’'une trentaine années. La taille des structures des dispositifs est aujourd’hui inférieure au
micrométre et avoisine pour certains la centaine de nanomeétres. L'émergence de cette
technologie a engendré le développement de systémes d'instrumentation pour la carac-
térisation (thermique, électrique, magnétique...) de ces micro-dispositifs. Dans I'optique
d'étudier les phénomeénes thermiques qui sont en jeu, nous avons développé un micro-
scope thermique utilisant une sonde thermoélectrique locale permettant d'étre peu inva-
sive, et d’'accéder a des températures supérieures a la centaine de degrés Celsius. Cette
méthode est premiérement utilisée en mode passif pour une mesure de température de
surface.

Ce chapitre rappelle dans un premier temps les principes physiques intervenant dans
le fonctionnement d’un thermocouple. Nous présentons les effets Joule, Peltier, Thomson et
Seebeck, ainsi que les caractéristiques des principaux thermocouples stan- dards. Nous
abordons ensuite le principe de fabrication d’'un micro-thermocouple bifilaire, capteur qui
offre la possibilité de travailler dans une large gamme de température en per- turbant
faiblement la mesure de cette derniére. Il est par ailleurs insensible & la nature optique de la
surface et permet de mesurer des températures de surface ponctuelles jus- qu'a 800 °C
environ. Nous présentons ensuite le microscope thermique en champ proche développé au
cours de ces travaux de recherche puis nous nous consacrons a linterac- tion pointe-
surface avec I'étude des différents mécanismes de transferts thermiques qui entrent en jeu
lors du contact. Nous abordons donc la problématique du contact en re- prenant le principe
de quantification des erreurs de mesure de température de surface au moyen d’une micro-
plaque chauffante. Nous présentons enfin les résultats en mode passif obtenus sur des
micro-dispositifs chauffants.

2.1/ FONCTIONNEMENT D'UN THERMOCOUPLE : PRINCIPES
PHYSIQUES

Indépendamment de l'effet Joule, il existe trois phénomeénes liés a la conversion
directe de I'énergie électrique en chaleur : les effets Peltier, Thomson et Seebeck [58, 59].
Les thermocouples sont basés sur l'effet Seebeck pour effectuer des mesures de
température. lls sont généralement classés par type en fonction des matériaux quel'on

23
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associe. Rappelons brievement ces principes.

2.1.1/ EFFET JOULE

Découvert en 1860 par James Prescott Joule, I'effet Joule est la propriété qu’'ont les
matériaux conducteurs a produire de la chaleur par le passage d'un courant [58]. L'énergie
est dissipée sous forme de chaleur et est proportionnelle au carré de lintensité
I. La résistance du fil est quant a elle dépendante de la longueur du fil L, de la résistivité
électrique du matériau p et de la section du fil S. La puissance par effet Joule est alors
définie par I'équation 2.1.

P= %ﬂ =RI? (2.1)

2.1.2/ EFFET PELTIER

L’effet Peltier fut découvert en 1834 par Jean Charles Peltier. A la jonction de deux
conducteurs différents A et B, de méme température, une différence de potentiel s'éta-
blit MT,5 (en pV) [58, 59]. Elle ne dépend que de la nature des conducteurs et de leur

température (cf. figure 2.1 (a)).

T T
g 3 B —1 > i B
-~ Echange de
m =V,-V, l chaleur
(a) Force électromotrice de Peltier (b) Echange de chaleur Q lors du passage

d'un couranti

FIGURE 2.1 — Effet Peltier

Lors du passage d’'un courant i (cf. figure 2.1 (b)), on observe un dégagement ou une
absorption de chaleur & la jonction des deux métaux tel que [60] :

dQp = (Vy — V) .idt = 1 idt (2.2)
ou dQp représente la quantité de chaleur devant étre échangée avec le milieu extérieur pour

que la jonction reste a la température T. C’est un phénomeéne réversible, ainsi, en inversant
le sens du courant, le sens du flux de chaleur est également inversé. Q peut

étre positif ou négatif et par conséquent M7 A5 -1 E K

2.1.3/ EFFET THOMSON

En 1851, William Thomson (Lord Kelvin) montre qu’entre deux points M et N, d’'un
méme conducteur homogéne A, de températures différentes, il s’établit une force élec-
tromotrice (en pV) ne dépendant que de la nature du conducteur et des températures T1 et
T2 [58, 59]. C'est la force électromotrice de Thomson (cf. figure 2.2 (a)).
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Absorption ou dégagement
de chaleur

gy
s R a—

ea 1 Couranti
(a) Force électromotrice de (b) Echange de chaleur lors du
Thomson passage d’un courant i

FIGURE 2.2 — Effet Thomson

Elle s’exprime par la relation [60] :

(
ea(Ta, T2) = TAdT (2.3)
T1

avec Ta le coefficient de Thomson du matériau A.

Enfin, la quantité de chaleur échangée avec le milieu extérieur lorsque circule un
courant i (cf. figure 2.2 (b)) est définie par :

(™
dQt = ea(Tq, To).idt = TAdTidt (2.4)
T1

2.1.4/ EFFET SEEBECK

Thomas Johann Seebeck met en évidence dans les années 1820 I'apparition d'une
force électromotrice se produisant dans un circuit fermé constitué de deux matériaux
différents “A” et “B” dont les jonctions ont des températures différentes T1 et T2 [58, 59]. Sous
'action combinée des forces électromotrices f.e.m. de Peltier et Thomson, un courant i
circule (cf. figure 2.3).

Lk LE:

B

FIGURE 2.3 — Schéma de principe de l'effet Seebeck

La somme de ces f.e.m. constitue la f.e.m. de Seebeck. Son expression est alors la
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suivante :
- - ( T2 ( T1
Eag(T1, T2) = Tl A}B + 1 BZA + TedT + TAdT
T1 T2
T T ( T
= NiL+nle+ . (Ta —TB)dT (2.5)

Comme il est difficile d’extraire les contributions des tensions de Peltier et de Thom-
son, on définit alors un coefficient de Seebeck pour exprimer cette tension :

EaB(T1, T2) = OaB(T2 —T1) (2.6)

ol oag est le coefficient de Seebeck d’un couple de matériaux (en uV.K-1), dépendant de la
température (en toute rigueur, nous avons dEag = 0ardT ). Il est propre a chaque couple de
métaux “A” et “B". Il peut étre positif ou négatif. Une liste des pouvoirs thermo- électriques
absolus de quelgues métaux est présentée dans le tableau 2.1 ou o repré- sente le pouvoir
thermoélectrique absolu (en pV.K™1) du matériau & 0 °C.

Matériaux | o | Matériaux | o | Matériaux | o | Matériaux | o ‘
Bismuth -76,5 Platine -4,5 Rhodium 1 Titane 7,5
Constantan | -37,3 Carbone -1,5 Argent 1,4 Fer 12,7
Nickel -19,5 | Aluminium -1 Cuivre 1,7 Chrome 18,5
Alumel -17,3 | Tungstene | 0,1 Or 1,8 Chromel 21,7
Palladium -9 rigium T NMolybdene | 4,7 | Anumomne | 42,5

TABLE 2.1 — Pouvoir thermoélectrique absolu des matériaux o (en pV.K1) a 0 °C [61]

Il faut cependant étre prudent quant a la compatibilité physico-chimique de cer- tains
couples, notamment lorsque la température augmente. Par exemple, I'association du chrome
et du nickel peut sembler intéressante du point de vue thermoélectrique, mais elle pose un
réel probléme pour I'obtention d’'une jonction localisée puisque ces deux matériaux forment
naturellement, des la température ambiante, des alliages en diffusant progressivement 'un
dans l'autre. Un autre exemple avec le cas du tungsténe dont le pouvoir thermoélectrique
absolu augmente plus rapidement que les autres matériaux. Ainsi, sa position dans le
tableau 2.1 change progressivement pour rejoindre celle du molybdéne au voisinage de 700
°C. Il est donc préférable de I'associer a un matériau de pouvoir thermoélectrique négatif,
puisqu’en regle générale, les pouvoirs thermoélec- triques des métaux augmentent en
valeur absolue avec la température.

Les coefficients Seebeck, Peltier et Thomson étant tous reliés, on a ainsi :

_ A Mo = . _ - doa
TAB = T ; ab =0aBT ; TA—T—dT— (2.7

2.1.5/ THERMOCOUPLES

Les thermocouples exploitent I'effet Seebeck pour la mesure d'une température. Un
gradient de température, entre deux jonctions, engendre un champ électrique dans un
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matériau conducteur ou semi-conducteur. Le coefficient de Seebeck permet de quantifier ce
phénomene et dépend grandement de la température : ¢ = o(T) (cf. figure 2.4).
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(a) Coefficient de Seebeck en fonction de la tem- (b) Tension de Seebeck en fonction de la température
pérature

FIGURE 2.4 — Courbes d'étalonnage des thermocouples standards (source : NIST). Les
différentes lettres correspondent aux types de thermocouples présentés dans le tableau
2.2 ci-apres.

De nombreux couples ont été étalonnés en utilisant une jonction pour la mesure de la
température et une autre en tant que référence. Cette derniére est plongée dans un bain de
glace forcant la température Tj, & 0 °C. La tension mesurée aux bornes du thermocouple est
alors directement fonction de la température T, de I'autre jonction. Afin de ne pas perturber
la mesure en créant des jonctions supplémentaires, le matériau de la connectique du
voltmétre doit étre le méme que celui du thermocouple (figure 2.5). Connaissant la
température de Tj,avec un autre moyen de mesure, I'étalonnage du thermocouple est ainsi
effectué.

Voltmeétre
.
+ 4 92
Iv >
- a4 Jy

' Tref.-.qé
FIGURE 2.5 — Principe d’étalonnage d'un thermocouple

Ces étalonnages ont permis d’'établir des polynbmes de conversion tension / tem-
pérature (E = T) etinversement (T = E) avec T en °C et E en pV (cf. équation 2.8).

E= ¢T' ; T= bE (2.8)
i=0 i=0
Les couples les plus connus sont répertoriés sous forme de lettre majuscule A et sont
nommeés thermocouples de “type A”. La plage de température et le coefficient de
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Seebeck varient d'un thermocouple & l'autre. Le tableau 2.2 nous donne un apercu des
caractéristiques des thermocouples standards (données provenant du NIST : National
Institute of Standards and Technology ).

Plage de Coefficient de
Type Alliage température Seebeck
(°C) (pMV.K 1) a20°C
B Platine-30%Rhodium / Platine-6%Rhodium 0241820 0
E Chromel / Constantan -270 & 1000 60,5
J Fer / Constantan -210 2 1200 51,5
K Chromel / Alumel -270 a4 1372 40,3
N Nicrosil / Nisil -270 2 1300 26,6
R Platine / Platine-13%Rhodium -50 21768 6
| T | Cuivre / Constantan -270 a 400 40,3

TABLE 2.2 — Caractéristiques des thermocouples standards (source : NIST)

De maniére générale, 'avantage du thermocouple vis & vis d’une sonde résistive, est
lié a la localisation de la mesure. En toute situation, un thermocouple dont la réponse
statigue a été vérifiée (cf. tableau 2.2) nous informera de la température “vraie” de sa
jonction. Plus précisément, il s'agira de la température du point de séparation entre ses deux
matériaux constitutifs.

Dans ce travail, un thermocouple de type S a été utilisé. Le traitement de la tempé-
rature s'effectue en utilisant les coefficients de la table 2.3. Les Xn correspondent respecti-
vement aux coefficients de conversion cj température / tension et bj tension / température.
Les coefficients du polynéme de conversion de la température en tension (T° = E) ont été
déterminés par le NIST, pour une gamme de température allant de -50 °C a 1064 °C. Les
coefficients du polyndme inverse, c’est-a-dire ceux de conversion tension / tempéra- ture (E
= T°), ont été adaptés pour travailler dans la gamme de tempéra ture -50/1200 °C. Un
polynéme a été généré en utilisant les données des polyndmes dans la gamme de
température allant de -50 a 250 °C et de 250 a 1200 °C.

En régime continu (DC), la correction de soudure froide est effectuée par rapport a la
température de référence indiquée par une sonde Pt1000 placée au voisinage des
conducteurs d'argent (cf. figure 2.6). Nous avons vérifié que ceux-ci sont suffisamment
conducteurs (thermiguement) pour gu’ils soient thermalisés a température ambiante. En
régime périodique (AC), ou plus généralement en régime dynamique, la variation de tem-
pérature s’obtient directement en divisant la tension par le coefficient de Seebeck a la

température statique DC : AT = OTA—U(T). Cette approximation est réaliste si la variation de
DC

température AT reste faible (25 - 30 °C).
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Coefficients de Polyndme de conversion Polyndme de conversion
température T°=E E=T°
temGpaéT;:j rg ?OC) -50 a 1064 -50 21200
Xo 0, 000 000 000 —0,122 638 580 254 693
A1 5,403 133086 31 0, 186 645 256 034 229
A2 1, 259 342 897 40 x 10— —7,829 9734 494 464 37 x 10~°
X3 —2,324 779 686 89 X 107> 6, 588 579 925 468 409 x 10~°
Az 3,220 28823036 x 107° —4,160 178 200 931 134x10~*
X5 —3,314 65196389 X 107+ 1,815268 176 321127 X 10™%
%o 2,907 442 517 86 X 107 —5,427 135397 174 568Xx107+°
%7 =T, 7250688 71393 X 10 7 T, T16 245567 777 319 X 10 2t
Xe Z T4 43T 76145 X 10 2% —I,574 10T 642 TI4 063X 10 20

TABLE 2.3 — Coefficients de conversion pour un thermocouple de type S

gent Umesurée = O-Pt—PtRh (TJ - Tref)
(75 um) |:>

ambiante

Upneion = Unesate + Oovpen (T, 0°)

TJOI’WCIIOH

FIGURE 2.6 — Schéma d’'un thermocouple

2.2/ DISPOSITIFS EXPERIMENTAUX

Dans le cadre de ce travail de thése, nous avons utilisé des thermocouples bifi- laires
fabriqués au sein du laboratoire FEMTO-ST par Laurent Thiery. Nous avons inté- gré ces
thermocouples dans le microscope thermique développé durant ces travaux de recherche,
ce qui nous permet d’'obtenir des images thermiques tel gu’'un SThM. Nous présentons ici le
processus de fabrication des sondes thermiques bifilaires, le microscope ainsi que la partie
instrumentale.

2.2.1/ MICRO-THERMOCOUPLES BIFILAIRES

Les thermocouples sont trés largement utilisés en milieu industriel. Cependant, seuls
les diameétres supérieurs a 25 pym sont commercialisés. Depuis plus d'une quin- zaine
d'années, le laboratoire FEMTO-ST a acquis de I'expérience dans la fabrication et
I'utilisation de sondes micro-thermocouples bifilaires, notamment grace aux travaux de
Laurent Thiery [8, 62]. Durant cette période, il a perfectionné la réalisation des thermo-
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couples de type K de diamétre 7,6 pm et de type S de 0,5 & 5 ym de diametre. La taille
des sondes est limitée ici par le diametre des fils que peuvent proposer les fournisseurs.

La fabrication des micro-thermocouples est réalisée par une technique de soudage de
type décharge capacitive, ce qui permet d'avoir une fusion trés localisée. Les micro-
thermocouples sont fabriqués manuellement.

Dans le domaine de la microscopie thermique, la technique par décharge capaci- tive
a été utilisée par Majumdar en 1993 [48] sur des fils de 25 pym de diameétre. Cette technique,
dérivant du soudage par point [63, 64], a ensuite été adaptée dans notre la- boratoire pour la
fabrication de thermocouples en “V”. C'est une technique qui consiste a créer un arc
électrique entre les deux conducteurs. La fusion obtenue provient d’'un circuit électrique dont
les paramétres (tension et capacité) sont ajustés, ce qui facilite la maitrise de la taille de la
jonction. Le principe est décrit en figure 2.7.

Micro-manipulateur XYZ

| |

L0
I Collage
E (V)

FIGURE 2.7 — Principe de décharge capacitive pour la réalisation de thermocouples

A titre d’exemple, il faut respectivement 200 Vpc / 125 nF et 200 Vpc/ 75 nF pour des
thermocouples de type K (diameétres 12,7 um et 7,6 pm), 80 Vpc/ 4 nF et 80 Vpc/ 2 nF pour
des thermocouples de type S (5 pm et 1,3 pm). Ces parametres ne sont qu’indicatifs et
dépendent des conditions d’hygrométrie, des fils (propreté, longueur, géométrie de
I'extrémité du fil) mais également de [l'utilisateur.

Les jonctions obtenues étant trés fragiles, il a fallu un support adapté pour manipu- ler
les thermocouples. Les deux fils conducteurs sont donc insérés dans un support en
céramique, ce qui permet d'isoler électriquement les fils entre eux. Un point de colle a

'extrémité de la gaine céramique oblige ces fils a rester solidaires du support. On peut
clairement distinguer ces éléments sur la figure 2.8.

Les fils de Wollaston (platine et platine-rhodi€) sont les fils commercialisés pos- sédant
les diamétres les plus faibles. C’est pourquoi nous utilisons des thermocouples bifilaires de
type S. lIs offrent la possibilité d'obtenir des résolutions spatiales de I'ordre du micron avec
des temps de réponse estimés inférieurs a la milliseconde. Contraire- ment aux couches
minces, déposées sur un substrat qui fait généralement office de pont thermique, les fils sont
moins invasifs. lIs s'utilisent par ailleurs sur des gammes de tem- pératures qui vont de
I'ambiante a plus de 800 °C.

La fabrication des micro-thermocouples se fait en plusieurs étapes. Il faut premie-
rement dénuder l'extrémité des fils par attaque chimique. La gaine d'argent est donc
dissoute sur la longueur de notre choix (la distance minimale étant celle qui correspond au
ménisque provenant du contact avec la surface du liquide). Les deux fils sont insérés
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FIGURE 2.8 — Thermocouple de type S, 5 ym de diamétre, dans son support céramique

dans le support en céramique, puis sont [égérement courbés pour prendre la forme d'un “V”
avant d’étre connectés électriguement pour réaliser la jonction. Le thermocouple est
finalement chauffé a hautes températures par effet Joule pour éliminer toutes les impu-
retés.

2.2.2/ PRESENTATION DUMICROSCOPE

Le microscope que nous avons utilisé a été entierement réalisé dans le cadre de cette
thése (cf. figure 2.9). Par conséquent, des pieces mécaniques ont été fabriquées pour
adapter les nombreuses tables de déplacement (nanométriqgues ou micrométriques) suivant
les trois axes X, Y et Z. Par ailleurs, nous avons développé complétement le systéme de
gestion de balayage et de mesure de température a I'aide du logiciel “Visual Basic”.

Tables de déplacmem. y
manuelles et automatisées

FIGURE 2.9 — Présentation de la partie expérimentale



32 CHAPITRE 2. MICROSCOPIE THERMIQUE EN MODE PASSIF

Le microscope est composé d’'une potence en marbre puis est disposé sur une table
en marbre soutenue par un support de table anti-vibratoire a air comprimé. L'échan- tillon se
déplace horizontalement par rapport a la sonde, qui effectue quant a elle des déplacements
verticaux. Ainsi, trois tables de déplacement manuelles permettent de dé- placer
grossierement la sonde solidaire de I'axe Z (précision de quelques dizaines de micrométres),
et I'échantillon suivant les directions X et Y. Trois autres tables, quant a elles,
piézoélectriques, donnent lieu a des déplacements plus précis de I'ordre du na- nomeétre.
Ces derniéres peuvent étre gérées via un ordinateur ou directement a I'aide d’'un contr6leur.
Nous avons utilisé des tables XY “SmarAct” (SLC 1730 et son contréleur MCS) et Z “Physik
Instrument” (Piézo-actionneur M-231.17 et son controleur Mercury C-663).

Un systéme de vision par caméra CCD avec un objectif de microscope (x5) permet de
visualiser le placement de la sonde par rapport a I'échantillon et permet notamment de
détecter le contact (flexion des fils du thermocouple sur le dispositif). En I'absence de moyen
de détection de contact, nous avons défini un plan avec trois points de référence. Les
échantillons étant planaires, nous pouvons donc connaitre précisément le trajet que doit
effectuer la sonde pour des coordonnées en X et en Y données. Le balayage est
automatique et nous vérifions, pour des coordonnées XY aléatoires, si la sonde vient au
contact pour la distance en Z définie par le plan. Le balayage se fait point par point, c'est-a-
dire que la sonde descend d’'une distance Z1 pour venir au contact, effectue les mesures de
température, remonte de la méme distance Z;. Ensuite, I'échantillon se dé- cale
horizontalement et ainsi de suite.

Ce principe de mesure convient lorsque la surface ne comporte pas de structure dont
le relief excede typiquement 1 pm. Dans le cas contraire, il est nécessaire de gérer la
problématique d'une détection du contact. Cet aspect est critique en mode actif et sera
abordé au chapitre suivant.

Les microsystémes chauffants généralement étudiés sont des dispositifs de test
utilisant un ou plusieurs éléments chauffants résistifs. On peut donc les alimenter en cou-
rant continu (DC) ou alternatif (AC) ou encore les deux (offset DC + composante AC). Le
thermocouple est connecté a un amplificateur a détection synchrone (Standford Re- search
Systems - SR850) et un multimétre (Keithley 2700) pour extraire respectivement la
composante AC et DC. La référence du détecteur synchrone est synchronisée avec le
générateur de courant qui va permettre a I'échantillon d’étre actif. Une résistance de platine
Pt1000 permet d'avoir une information sur la température ambiante. Le schéma de principe
de la partie instrumentale est présenté en figure 2.10.

Lors du balayage, le systeme d'acquisition (ordinateur) enregistre les divers para-
metres (position horizontale de I'échantillon, composantes AC et DC du thermocouple,
température ambiante) pour obtenir une image thermique. Contrairement & des micro-
scopes tels que le STM ou 'AFM, les temps d'acquisition sont trés longs, de l'ordre de la
seconde, car il est nécessaire, pour chaque point, d’attendre que I'équilibre thermique entre
la sonde et la surface s'établisse (composante DC). Ce temps est bien sOr dépen- dant de
I'échantillon et des conditions de dissipation de la chaleur.
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.IIIIIII.>I. SyStéme EEEEEgEEER SyStéme
: d'aquisition - de traitement
Pt 1000 — E
Thermocouple — 1 \E/
Echantillon — E

see. Oysteme ..k
d'alimentation

FIGURE 2.10 — Schéma de principe du microscope thermique en mode passif

2.3/ PROBLEMATIQUE DU CONTACT : INTERACTION POINTE -
SURFACE

L'interaction entre la pointe de la sonde et la surface a étudier est caractérisée par
différents mécanismes de transfert de chaleur. Le contact présente des imperfections qui
jouent un réle important du point de vue de la conduction thermique. A l'air ambiant,
I'interaction fait intervenir des effets de conduction (via I'air, solide-solide et via le mé- nisque
d'eau), de convection et de rayonnement. La conduction est le mode de transfert
prépondérant (cf. figure 2.11).

Convection et
rayonnement

Conduction

vial'air Conduction viale Conduction
ménique d'eau solide - solide
Echantillon

FIGURE 2.11 — Représentation des modes de transfert thermique entre une sonde et un
échantillon

Un des problémes actuels de la microscopie thermique vient de l'absence d'une
méthode fiable et reconnue par tous les utilisateurs, permettant de quantifier de maniére
expérimentale I'erreur inhérente au contact d’'une microsonde de température sur une
surface ou un micro-objet. Seules quelques estimations ont été faites, la plus connue sans
doute a été présentée par Shi et Majumdar [65, 19, 66].

Dans le cadre de sa thése, Li Shi [67] a défini le terme de “réponse thermique”
(thermal response) sous la forme d’une droite donnée par le rapport : AT p/ATs. Il compare
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I'élévation de température donnée par le capteur (T p) a celle de la surface supposée vraie
(Ts). En effet, la température de la surface correspond a la valeur moyenne du conducteur
sur lequel est posée la sonde, obtenue par mesure résistive (cf. figure 2.12).

T~

U mesurée

FIGURE 2.12 — Etalonnage du contact réalisé par Shi

Dans cette approche, seules les résistances de la sonde (Re) et du contact entre la
pointe et la surface (R¢) sont prises en compte. La réponse thermique étant une droite, nous
pouvons considérer qu’elle est équivalente a la valeur locale dT p/dTs. En partant du flux de
chaleur dissipé de la surface de I'échantillon vers la température ambiante, nous avons :

_Ts—Ta:Tp —Ta

= 2.9
Re+ Rc Re (2:9)
Ainsi I'égalité donne :
Tp—-T R
P 2= _re (2.10)
Ts —Ta Re+ Rc
Li Shi [67] utilise le rapport des résistances comme caractéristique de la sonde et
définit le rapport suivant :
Re . AT p_ CD
o= e d’ol = _ 211
Re ATs  ©+1 (2.11)

Nous pouvons remarquer qu'une sonde indiquera une température d'autant plus
proche de la température de surface que si le rapport ®© est élevé, ce qui implique par
conséquent que Re doit étre largement supérieur a Rc.

Shi propose par ailleurs une définition de la résolution latérale, basée sur le méme
rapport tel que :

ATn O+ 1ATy

Ty~ @ dis
X C3

AX = (2.12)

Dans cette équation, AT représente le bruit de la chaine de mesure et dT p /dx le
gradient de température latéral mesuré, que nous pouvons relier a dTs /dx. On remarque
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gue la résolution latérale est inversement proportionnelle a la réponse thermique de la
sonde. Par conséquent, plus @ est élevé, meilleure sera la résolution, qui dépend donc de la
sonde mais également de la nature de I'’échantillon.

En effet, méme si la réponse thermique semble indépendante du niveau de tempé-
rature, elle n'est pas une donnée intrinseque d’'une sonde. Elle dépend de la surface de
I'échantillon chauffant, en particulier de la dimension latérale de la source chaude. Shi a
mesuré cette réponse sur des dépéts d'or de différentes largeurs sur substrat massif de SiO;
(oxyde sur wafer de silicium), sur lequel on peut considérer que I'effet de refroidis- sement
di au puits de chaleur de la sonde est négligeable. De la méme maniére, des mesures ont
été effectuées avec les micro-thermocouples que nous utilisons [68]. Un capteur identique a
la sonde de contact (1,3 pm de diamétre) est soudé sur un conduc- teur “massif’ de platine
(70 pym de diamétre) par décharge capacitive. Il permet dindiquer la valeur de la
température de surface Ts. La figure 2.13 présente la technique de mesure de la réponse
thermique @ sur un substrat massif.

Micro-thermocoupl

N\ [/_:_\

tine

e)

FIGURE 2.13 — Mesure de la réponse thermique ® sur un substrat massif

Les valeurs obtenues confirment cette indépendance avec la température de la source
chaude, les valeurs moyennes sont indiquées dans le tableau 2.4, dans lequel figurent les
valeurs de synthése des publications de Shi et Majumdar [66]. Nous considé- rerons la
valeur obtenue sur le conducteur le plus large (> 50 pm) comme valeur asymp- totique telle
gque supposée par les auteurs, a comparer avec les valeurs indiquées pour nos
thermocouples.

Sonde de Shi sur des dépbts Sonde de Thiery sur du

de différentes largeurs platine de 70 pm de diamétre

0,2pym | 6 pm | 50 pm

ATp— o
ZTs'p_ T 0,05 0,31 0,36

D= Rﬁ_ 0,06 0,45 0,55

TABLE 2.4 — Etude des réponses thermiques et du rapport @ pour différentes largeurs de
pistes [66, 67]. Comparaison avec des thermocouples TC de 5 pm et 1,3 pym. Le support
utilisé est ici un fil de platine de 70 pm de diamétre [69, 68]

Ces valeurs justifient clairement notre volonté d’exploiter les micro-thermocouples
bifilaires, dont la valeur de @ reste trés supérieure a celle des sondes obtenues par dé-
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pbt sur support tels que les cantilevers. Elles ne donnent toutefois qu’une indication sur la
justesse que l'on peut attendre de la sonde. Thiery a ainsi proposé ['utilisation de micro-
plagues chauffantes. En effet, ces micro-dispositifs chauffants sont alimentés élec-
triguement et offrent des caractéristiques tension-courant-température qui permettent un
contréle de la puissance dissipée par effet Joule au dixieme de microwatt sur une gamme de
température de surface pouvant atteindre 900 °C. Le bilan de puissance permettant
d’'extraire le flux dissipé par la sonde se fait par différence entre la puissance consommée
avec et sans contact (cf. figure 2.14).

Ta
Q
Convection .
Ta Température
ambiante
Re
Température de
’ Tp la sonde
Rc
Constrictions @ Tm e modiide
thermiques
Rm

L Température de
Ts surface

FIGURE 2.14 — Contact d'un micro-thermocouple et représentation des résistances ther-
miques

Si la zone chauffée est suffisamment étendue, la perturbation de la sonde reste
localisée et l'effet du contact se traduit par un refroidissement localisé autour du point de
contact. On peut ainsi s'appuyer sur cet écart de température pour définir une nouvelle
résistance thermique, Rm, dit de macro-constriction, qui traduit I'effet de refroidissement de
la surface. Le flux de chaleur reste inchangé, mais s’écrit maintenant :

Q:Tp_Ta:Tm_Tp:Ts_Tm: Ts_Ta (213)
Re Rc Rm Re+ I:QC +Rm
L’'écriture de la réponse thermique, notée 1, s’exprime donc différemment :
Tp-T R ATp
r=_"L 2= : (2.14)

Te —Ta Ro+ RctRm _ ATs

On remarquera que cette réponse T tend idéalement vers 1, on peut donc I'exprimer
en %. On peut retrouver les expressions de Shi et al. en considérant une surface non
perturbée, dotée d’'une résistance Ry nulle. Nous avons alors les valeurs du tableau 2.4,
avec:

T=— (2.15)
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Pour quantifier la puissance absorbée par la sonde, il est donc impératif de disposer
d’un micro-systéme chauffant dont la valeur de Ry, est suffisamment importante. C'est le cas
pour les micro-plaques chauffantes développées a [I'Institut de MicroTechnique (IMT
SAMLAB de Neuchatel, Suisse). La méthode utilisée alors s'appuyait sur I'utilisation de deux
sondes (double-contact) pour quantifier I'effet de refroidissement sur le dispositif chauffant

[68], principe assez lourd a mettre en pratique.

Nous avons repris ces mesures en nous appuyant sur l'utilisation du microscope a
thermographie visible-proche infrarouge [7] développé au sein du laboratoire par Teys- sieux
et al. pour suivre la variation de température de la zone de contact. Nous avons utilisé un
nouveau dispositif chauffant sous la forme d’'un conducteur rectiligne. Pour as- surer un
contact direct entre la jonction du thermocouple et le conducteur chauffant, un orifice
circulaire a été ouvert par gravure ionique réactive (DRIE). Comme le montre la figure 2.15
(b), la largeur du conducteur est de 50 pm (épaisseur 200 nm) et I'orifice a un diametre de
35 pm.

Lmm Membrane SizN

A
Y

Film de platine

tact

4

¢ 1 Hm
Si (wafer
Waten/ T

=

o e par

g thermographie proch

(&) Schéma du dispositif utilisé pour la calibration de lasonde
(b) Photographie del'échantillon
FIGURE 2.15 — Dispositif utilisé pour étudier la réponse thermique des micro-

thermocouples

Le principe de la mesure consiste a alimenter le conducteur de platine, dont la
température est mesurable optiquement par la face arriére, puis venir au contact avec
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la sonde et mesurer la variation de température au point de contact. La cartographie
thermigue du conducteur de platine (a) avec et (b) sans contact utilisant un thermocouple de
diametre 5 pm est représentée en figure 2.16.
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(c) Profils logitudinaux de la température avec et sans contact (fleches des figures (a) et

(b))

FIGURE 2.16 — Cartographie thermique du conducteur de platine (largeur : 50 ym) avec un
thermocouple de diametre 5 pm

La soustraction des deux images (figure 2.16 (c)) met en évidence la zone pertur- bée
et permet de mesurer précisément le refroidissement du point de contact (Ts — Tr).
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La puissance d’alimentation est de 55 mW et I'écart de température au point de contact est
de 25 K pour une température de surface de 700 K environ. La figure 2.17 montre [I'effet de
refroidissement de la zone de contact pour une sonde de 5 pm.

(b) Profil(fleche)
FIGURE 2.17 — Effet de refroidissement de la zone de contact, Ts —Tm, capteur 5 ym La

méme mesure effectuée avec le contact d’'une sonde de 1,3 pm conduit a un
écart de température au contact d’environ 6 K (cf. figure 2.18).

La réponse thermique peut étre déduite des valeurs de la température de la sonde et
la température ambiante mais également des écarts mesurés. Ainsi, T est équivalent a:

T—Tp_Ta— Tp—Ta
s —Ta s —Tm+ Tm—Tp+ Tp—Ta (218)

Le rapport @ = Fé—ce conduit a la relation :

Tm=Tp=D(Tp—Ta) (2.17)
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FIGURE 2.18 — Effet de refroidissement de la zone de contact, Ts — Tm, capteur 1,3 pm

L'expression de T s'exprime donc :

Tp-Ta
TS T T (2.18)

A titre d'exemple, la réponse thermique 1 d’un thermocouple 5 pm est de l'ordre de
86,5% et celle d’'un thermocouple 1,3 ym de 95,4% [69]. Les résultats des sondes 5 pm et
1,3 um sont donnés dans le tableau 2.5. lls synthétisent les résultats obtenus sur les deux
sondes a différents niveaux de température, compatibles avec la technique d'imagerie,
autrement dit au-dela de 500 K typiquement.

Les températures quantitatives DC et AC, températures réelles de surface, sont par
conséquent déterminées par la relation 2.19 [68].

Tsonde — Tambiante (2 19)
T .

Tsur face = Tambiante +

La quantification de la réponse thermique constitue une étape indispensable avant
toute mesure de température sur un dispositif. Malheureusement, la valeur obtenue ne
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Tp(°C) [ Ts—Tm (°C) | ®(0) | T (%) Tp(°C) [ Ts—Tm (°C) | D) | T (%)
319,0 23,9 7,67 | 86,4 3775 4,2 3,54 [ 955
c | 349,6 25,0 7,67 | 86,7 g 395,5 4,3 3,54 95,5
o [3497 25,1 767 [ 867 | @ [4152 41 354 | 956
|L_> 358,3 25,0 7,67 | 86,9 |L—) 433,3 5,9 354 | 95,3
375,2 25,8 7,67 1870 451.,8 6,9 3,54 95,1
4119 36,6 7,67 85,4 4714 5,9 3,54 95.4

TABLE 2.5 — Résultats de I'étalonnage des sondes thermocouples 5 pm et 1,3 pm

concerne que le couple sonde-dispositif. Ceci constitue la principale difficulté de toute
mesure de température par contact lorsqu’on effectue une mesure sur un échantillon
inconnu. La seule solution consisterait & fonctionner en mode flux-nul, en rendant active la
sonde.

2.4/ ETUDES SUR DES MICRO-DISPOSITIFS CHAUFFANTS

Pour démontrer les performances de notre systéme, nous avons étudié un micro-
dispositif chauffant utilisé pour la calibration des sondes thermocouples [68]. Nous pré-
sentons ses caractéristiques et les résultats de thermogrammes obtenus pour différentes
fréquences.

2.4.1/ ECHANTILLON UTILISE POUR L'ETUDE EN MODE PASSIF

Un micro-dispositif chauffant fabriqué par 'IMT SAMLAB de Neuchétel a été étu- dié.
La membrane posséde une surface de 1 mm?, dans laquelle est présent un film de platine,
avec une forme de serpentin. Grace a la transparence du nitrure de silicium, on peut
clairement le voir sur la figure 2.19. |l s'agit d’'une piste de 200 nm d’épaisseur.

Membrane SiN, Résistance de Pt (200 nm)

ilum

(a) Photographie du serpentin (b) Coupe AA du dispositif (schéma non al'échelle)
FIGURE 2.19 — Micro-plaque chauffante

Toute la structure a été optimisée pour assurer une distribution de température
homogene et une faible puissance de consommation. Par exemple, il suffit d'avoir une
puissance de 20 mW pour atteindre environ 250 °C au centre de I'échantillon. L'avantage ici
est de pouvoir ajuster la puissance du dispositif grace au générateur de courant.
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Nous avons étudié les réponses thermiques en fréquence de I'échantillon et de la
sonde, utilisées pour caractériser les propriétés thermiques de la micro-plaque chauf- fante.
Nous avons alimenté le dispositif et la sonde avec un courant alternatif a la fré- quence f et
nous avons extrait la composante 3f. En effet, I'effet Joule généré produit une élévation de la
température a la fréquence 2f, ce qui entraine une variation de résistance a la méme
fréquence 2f, mesurable a l'aide d'un détecteur synchrone a travers la tension de
’harmonique 3f. La tension mesurée provient du courant a la fréquence f et de la ré-
sistance électrique a la fréquence 2f. La comparaison des deux réponses en fréquence est
faite en figure 2.20.
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FIGURE 2.20 — Comparaison de la réponse en fréquence de la micro-plaque chauffante et
de la sonde thermocouple 1,3 pm

La fréquence de coupure est la fréquence pour laquelle I'amplitude maximale est
atténuée de 2 Les fréquences de coupure correspondant respectivement a la sonde et a
I'échantillon sont de 300 Hz et 20 Hz. Par conséquent, le thermocouple est capable de
mesurer des températures de surface périodiques de I'échantillon puisque sa fréquence de
coupure est largement supérieure a celle du dispositif.

2.4.2/] ETUDES THERMIQUES DE LA MICRO-PLAQUE CHAUFFANTE

Nous avons alimenté la micro-plaque chauffante avec un courant AC. A chaque étape
du balayage XY de I'échantillon, trois composantes en température sont alors en- registrées
: DC, amplitude et phase 2f.

En changeant la fréquence du courant injecté dans le dispositif, différents contrastes
thermiques apparaissent. La figure 2.21 présente un balayage entier de la membrane [70,
71].

Un point tous les 10 pm a été fait pour un balayage de 1050x1050 ym2. L'échan- tillon
est alimenté avec un courant alternatif efficace de 10 mA et une fréquence de 272 Hz.
L’amplitude dynamique en tension efficace, avant sa conversion en tempéra- ture, est
mesurée en pV. On remarque que la température statique en figure 2.21 (b) met en
évidence I'homogénéité de la partie centrale de la micro-plaque chauffante tandis que les
composantes dynamiques montrent des contrastes trés intéressants en amplitude et en
phase (cf. figures 2.21 (d) et 2.21 (c)). La phase correspond au retard généré entre la source
de courant a la fréquence f et le signal extrait a la fréquence 2f, signal représen- tant les
effets de la diffusion thermique dans le matériau. La section du serpentin est plus
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FIGURE 2.21 — Images des températures AC et DC de la micro-plague chauffante alimen-
tée avec un courant AC a la fréquence f =272 Hz

importante au centre qu’au niveau de la partie périphérique c’est pourquoi 'amplitude 2f est
plus élevée au niveau de la partie extérieure de la piste de platine (cf. figure 2.21 (d)).

Faire varier la fréquence de l'alimentation en courant nous permet de mettre en
évidence ce phénomene. Ainsi, les figures 2.22 et 2.23 présentent différentes images du
dispositif pour un courant efficace de 12 mA et des fréquences allant de 10 & 850 Hz. Pour
limiter les temps de balayage et augmenter la résolution de I'image, nous n'avons étudié que
la partie centrale de la membrane, soit un carré de 560 pm de cété avec des pas de 4 pm.

La température statique est la méme quelle que soit la fréquence d'alimentation du
dispositif. A basses fréquences, la distribution de température statique (DC) et dynamique
(AC) est identique. Nous remarquons par ailleurs que la géométrie du serpentin apparait
plus nette lorsque la fréquence augmente. Cependant, compte tenu de la bande passante
du thermocouple et du dispositif chauffant, 'amplitude 2f diminue alors que le contraste en
phase augmente pour une fréquence donnée. L'amplitude dépend fortement de la puissance
dissipée dans la plaque chauffante alors que la phase ne dépend que de la nature du
matériau. A hautes fréquences, notamment supérieures a la fréquence de
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FIGURE 2.22 — Images des températures AC et DC de la micro-plaque chauffante alimen-
tée avec un courant AC pour des fréquences de 10 et 80 Hz (carré de 560 pm de cbté par
pas de 4 pm)
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FIGURE 2.23 — Images des températures AC et DC de la micro-plaque chauffante alimen-
tée avec un courant AC pour des fréquences de 270, 560 et 850 Hz (carré de 560 um de

cOté par pas de 4 ym)
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coupure, le serpentin est clairement visible (amplitude et phase). Ici, le nitrure de silicium agit
comme un isolant thermique, ce qui induit un fort contraste en amplitude et en phase.

De nombreux échantillons ont été étudiés lors de ces trois années de theése per-
mettant de mettre en évidence la répartition de température dans les dispositifs mais aussi
l'influence de la fréquence d’excitation sur la réponse thermique en amplitude et en phase.
Nous avons traité des échantillons pour lesquels une piste de platine était insérée dans une
membrane de nitrure de silicium ou encore déposée sur un substrat de pyrex ou de silicium.

Ces échantillons ont été exploités pour déterminer la diffusivité “a” des différents
substrats. Dans ce chapitre, nous avons étudié principalement des échantillons pour les-
quels une piste de platine était intégrée dans une membrane de nitrure de silicium. Dé-
terminons par conséquent les paramétres thermophysiques de cette membrane. Nous
avons utilisé une piste de platine de 20 um de large pour une épaisseur de 200 nm in-
tégrée dans une membrane de 1 pym d’épaisseur (échantillon développé par I'lMT SAM-
LAB). A partir des comportements en amplitude et en phase de la composante 2f du
thermocouple utilisé pour la mesure de la température de surface, nous avons extrait le
coefficient de diffusivité a. La membrane est considérée comme une ailette de section
constante, pour laquelle la diffusion de la chaleur est unidirectionnelle suivant la direc- tion x
(cf. figure 2.24). Ici, I'épaisseur est négligeable devant la longueur et la largeur.

Membrane SisN, Résistance de Pt (200 nm)
\. 1 epaisseur

L=
(e—‘lum

largeur ¢

FIGURE 2.24 — Coupe de I'échantillon utilisé pour la détermination de la diffusivité de la
membrane (schéma non a I'échelle)

Pour un régime périodique établi et aprés séparation des composantes spatiale et
temporelle (T (x, t) = T (x)e?®!), I'équation de diffusion est la suivante [72, 73] :

| \
dT) 20,40 1 =g (2.20)
dx2 AN a '

avec:

h le coefficient de convection (W.m—2.K™1),
A la conductivité thermique (W.m~1K™1),
w= 2, la fréquence angulaire (rad.s™1),

T(x) la variation de température a la pulsation w (°C),
e I'épaisseur de la membrane (m) (e < < largeur < longueur).

On notera :

2h @ i 2.21)

m= —+i—= H+i=
Ae a a
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En considérant qu'en x =0, T = Tmaxet qu'en X = L, T = Tnin, la solution de I'équation
est définie par :
_ Tmax Sinh[m(L — X)] + Tmin Sinh(mx)

sinh(mx)

T (2.22)

La diffusivité thermique est déterminée avec le signal de la variation de température
AC, en faisant une régression sur cette derniére.

Nous avons fait des études suivant la direction x, en passant par le centre de la
membrane, pour différentes fréquences. On présente en figure 2.25 les composantes
thermiques AC et DC.

L’origine correspond au milieu de la piste de platine. Nous avons obtenu une dif-
fusivité thermique de 4,7.107% m2.s~1. Nous sommes par conséquent dans les mémes
ordres de grandeur que la littérature [74].

2.4.3/ INFLUENCE DE LA FORCE DE CONTACT

Le microscope thermique est un systéme imageur en champ proche puisque la sonde,
possédant une pointe locale, effectue un balayage point par point. Cependant, pour assurer
un transfert thermique efficace entre la pointe et la surface, le contact est primordial. En
fonction de la géométrie du capteur et/ou de la force appliquée, le transfert thermique différe.
Il était donc important pour la mesure de température en mode passif de regarder I'influence
de la force de contact sur la réponse en température du cap- teur. L’échantillon utilisé est une
micro-plague chauffante. Un film de platine est compris entre deux couches de nitrure de
silicium, le tout formant une membrane d'un micrométre d'épaisseur. Plus de 1 000
approches ont été réalisées sur le dispositif alimenté en cou- rant (avec une fréquence de 10
Hz et une puissance de 20 mW environ pour un courant de 12 mArms). La sonde était
placée perpendiculairement a la surface de I'échantillon.

Ne disposant pas d'un systéeme de détection de contact, celui-ci était détecté a l'aide
d'une caméra CCD. Les fils du thermocouple de type S et de diameétre 1,3 um étant souples,
nous avons considéré que le contact entre la sonde et la surface était effec- tué lorsque les
fils se déformaient, ce qui correspond a une force d’appui de quelques micro-Newton. Cette
force a été estimée en fonction des paramétres géométriques et des propriétés mécaniques
de la sonde.

La figure 2.26 présente I'évolution de la température DC en fonction de la distance
sonde / échantillon. Ne connaissant pas exactement la position du contact, nous avons défini
une zone pour laquelle nous estimons que la sonde est en contact mécanique avec
I'échantillon.

Nous pouvons découper la courbe en trois zones distinctes. La premiére zone,
nommée zone 1 et imagée en jaune, montre I'approche de la sonde vers I'échantillon
chauffé par effet Joule. Dans cette zone, aucun contact n’est encore établi. La zone 3, en
vert, représente la zone de contact mécanique ou les fils de la sonde subissent une
déformation élastique sous I'action du contact pointe / surface. Nous remarquons que la
température est stable et converge vers une certaine température Tpc , ici, approximati-
vement égale a 154 °C. Entre les deux zones, en rouge, nommée zone 2, il y a une aire
d’incertitude au contact. Elle représente le moment intermédiaire pour lequel la sonde est en
contact avec la surface de I'échantillon et le moment ou les fils se déforment. Cette zone est
plus ou moins importante en fonction de la raideur des fils. Plus les fils seront
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FIGURE 2.26 — Comportement de la température DC en fonction de la distance sonde /
échantillon

souples et plus la zone 2 sera réduite. Ce graphe présente également les incertitudes liées
au thermocouple S lui-méme (1 °C) et celles obtenues aprés une succession de 1 000
contacts effectués dans les mémes conditions (0,3 °C). Par ailleurs, pour extraire la
température absolue de la jonction thermoélectrique, il faut connaitre avec précision la
température de référence. Dans notre cas, elle correspond a la zone de séparation entre les
fils de 1,3 pm de platine et de platine-rhodié avec le fil de 75 ym d’argent qui les recouvre.
Son diamétre, 50 fois plus important que les fils de platine et platine-rhodié, lui permet d'agir
comme un puits de chaleur a la température ambiante. La conductivité ther- mique du fil de
platine assure une bonne homogénéité de la température ambiante. Nous avons par
conséquent placé au plus proche des fils d’argent une thermistance Pt1000 pour mesurer
cette température ambiante et ainsi avoir une information thermique quan- titative.

En conclusion, nous avons vu que la température DC converge dans la zone 3. Par
conséquent, en mode passif, un contréle précis de la force d’appui et donc une maitrise au
niveau de la détection de contact n’est pas nécessaire, ce qui n’est pas le cas en mode actif
[72].

2.4.4/ VERS LA MICROSCOPIE EN MODE ACTIF

Bien que le contrdle de la force de contact ne soit pas nécessaire pour la microsco-
pie thermique en mode passif, il s'avere étre indispensable pour le mode actif, mode pour
lequel la sonde est chauffée par effet Joule. Le signal du thermocouple en mode actif est en
effet assez sensible a la surface de contact [72].

Nous avons donc envisagé de nombreuses solutions pour détecter le contact et
contrbler la distance entre la sonde et I'échantillon.

La premiére était de placer un miroir sur les fils d’argent ce qui permettait de ri- gidifier
la sonde et de réfléchir la lumiére d’un laser (cf. figure 2.27 (a)). Ce systéme, similaire aux
sondes Wollaston, était envisageable pour des thermocouples de diamétre
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5 pum uniquement. Les fils de 1,3 ym de diametre sont souples et se déforment sous I'action
du contact. Il est par conséquent difficile de détecter le contact avec ce systeme. Cette
solution a été rejetée.

La seconde solution était de détecter le contact par vision optique en se basant sur les
micro-fils. Par un systéme d’'ombrage et a I'aide d’un laser (cf. figure 2.27 (b)), il est possible
de déterminer si la sonde est en contact avec une surface ou non. Les inconvénients de
cette méthode sont la difficulté de pouvoir estimer la force d’appui, de contrbler la distance
sonde-échantillon et surtout de relier le contact avec le sens de déplacement des micro-fils.
Par ailleurs, cette technique nécessite d’avoir une bonne résolution spatiale du systéme
optique.

La troisieme solution se basait sur la détection optique en comparant les images
successives de I'approche de I'échantillon vers la sonde. Le contact est établi lorsque les fils
se déforment (cf. figure 2.27 (c)). Une fois encore, aucune maitrise de la force ne peut étre
faite. La gestion d’'un programme de traitement et de sauvegarde d’images semblait par
ailleurs trés complexe.

La quatrieme possibilité était d'utiliser un systeme piézoélectrique de type bimorphe
avec un faible facteur de qualité (cf. figure 2.27 (d)). Le principe est le méme qu’'un AFM,
avec un asservissement sur I'amplitude de vibration ou sur la fréquence de résonance du
dispositif. Les fils de 1,3 ym étant souples, ils ne permettent pas d'obtenir aisément un
contrble précis de la force. Cette technique nécessite un haut facteur de qualité pour
détecter le contact et par conséquent détecter le moindre décalage en fréquence. L'ajout de
la sonde sur le bimorphe dégrade fortement le facteur de qualité réduisant ainsi son
efficacité et sa sensibilité au contact.

(a) Détection par déflecto- (b) Détection par caméra : flexion des fils
métrie

(I

(c) Détection par ca- (d) Détection par un systeme pié-
méra : déformation des zoélectrique
fils

FIGURE 2.27 — Diverses solutions pour la détection de contact
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Enfin, la derniere solution est d'utiliser un systéme piézoélectrique avec un trés haut
facteur de qualité (supérieur a 1 000), avec une structure adaptée pour ajouter un ther-
mocouple tout en minimisant I'apport de masse (en éliminant le support en céramique de la
sonde). Un des dispositifs capable de répondre a ces attentes est le diapason a quartz. Avec
un facteur de qualité supérieur a 10 000 a pression atmosphérique et un encombrement
assez faible, il permet de contrbler la force de contact et de gérer la dis- tance sonde-
échantillon. Le chapitre suivant est ainsi consacré a I'étude de ce diapason a quartz. Son
principe de fonctionnement et son intégration dans notre microscope ther- mique sont ainsi
détaillés.

2.5/ CONCLUSION

Nous avons rappelé quelques principes physiques intervenant dans le fonctionne-
ment d’'un thermocouple et nous avons vu les avantages d'utiliser ce dernier par rap- port
aux autres techniques optiques de mesures de température. Parmi les nombreuses sondes
thermoélectriques, les micro-fils nous offrent la possibilité de travailler dans une large
gamme de température en perturbant faiblement la mesure de cette derniere.

Nous avons par ailleurs mis en évidence les probléemes liés a linteraction pointe-
surface et la nécessité d'utiliser un facteur correctif T pour quantifier la température. La
guantification de la réponse thermique T constitue une étape indispensable avant toute
mesure de température sur un dispositif. Malheureusement, la valeur obtenue ne concerne
que le couple sonde-dispositif. Ceci constitue la principale difficulté de toute mesure de
température par contact lorsqu’on effectue une mesure sur un échantillon in- connu. Malgré
de récents travaux [75, 76] permettant de corriger I'influence de la sonde, les mesures de
température quantitatives restent généralement entachées d’erreurs. Elles dépendent de la
nature de la surface, rarement considérée, et du contact établi entre la sonde et la surface.
Ainsi, pour gu’une mesure thermique soit quantitative, il est nécessaire que I'échantillon ait
été préalablement caractérisé thermiquement. Une autre méthode qui permet de corriger
I'effet du contact est d’annuler le flux thermique [75] en rendant active la sonde.

Nous avons ensuite présenté un systéeme d'imagerie thermique basé sur [I'utilisation
d’un thermocouple de taille micrométrique. Les avantages de ce microscope thermique sont
sa capacité a mesurer des températures de surface de 'ambiante jusqu'a 800 °C, sa large
bande passante (mesures AC jusqu’a 1 kHz), mais aussi son insensibilité & la nature optique
de la surface. Méme si le temps d’acquisition est équivalent & une seconde par point, ce
systéme présente une réelle alternative a la thermographie optique. La résolution latérale, a
premiére vue liée a la dimension de la sonde, reste toujours un probléme a résoudre pour
lequel la nature de I'échantillon ainsi que les conditions environnementales (ambiante ou
vide) doivent étre prises en considération.

Enfin, d'aprés les nombreuses solutions envisagées pour la détection du contact en
mode actif, nous avons constaté qu'il était possible d’utiliser un systéme piézoélectrique tel
gue le diapason a quartz qui présente un haut facteur de qualité et un faible encombre-
ment. Le chapitre suivant est alors consacré a I'étude de ce résonateur a quartz, ou nous
détaillerons son principe de fonctionnement et son intégration dans notre microscope en
champ proche.
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PRINCIPE DU DIAPASON A QUARTZ

Le diapason a quartz est depuis plus d'une vingtaine d'années présent dans de
nombreux systemes de microscopies tels que les microscopes optiques en champ proche
[77, 78], les microscopes a force atomique[79, 80, 81, 82]... Principalement utilisé dans le
fonctionnement des montres, sa grande stabilité en fréquence et son facteur de qualité élevé
lui permettent d’étre également présent dans de nombreuses applications en tant que
capteur [83, 84], oscillateur [85] ou les deux a la fois [86].

Les deux principaux modes d’excitation du diapason sont électrique et mécanique.
Nous abordons dans ce chapitre un nouveau systéme utilisant I'effet photo-thermo-
élastique pour lequel le diapason est placé dans un microscope en champ proche. L'uti-
lisation de ce mode d’excitation permet de minimiser les problemes liés a la connec- tique et
les instruments de mesure mais il permet également de simplifier les installa- tions
expérimentales sans dégrader les performances du diapason. Nous présentons dans un
premier temps une modélisation électrique de ce résonateur a quartz excité photo-
thermiquement. Nous verrons que ces études permettent de mettre en avant les conditions
optimales d'utilisation et d'excitation du diapason. Des mesures expérimen- tales sont
ensuite réalisées pour valider notre modéle théorique. L'objectif est d'utiliser le diapason en
tant que capteur de force. Nous analysons dans une seconde partie de ce chapitre le
modéle mécanique de ce dernier. Deux modeles sont étudiés : le modéle “2 masses” pour
lequel nous modélisons la masse des deux bras du diapason, et le mo- déle “3 masses”
pour lequel nous étudions les masses des deux bras et de 'embase du résonateur a quartz.
Nous utilisons et comparons ensuite les deux modéles pour modé- liser I'influence d’'un ajout
de masse (pointe, sonde, ..) sur le comportement mécanique du diapason. Nous
présentons en derniere partie de ce chapitre la mise en ceuvre de [I'excitation photo-
thermigue dans un microscope a force atomique développé au sein du laboratoire. Des
études topographiques sont réalisées pour démontrer les performances de notre systéme.

3.1/ GENERALITES

Le diapason a quartz a été introduit pour la premiére fois dans un microscope op-
tique en champ proche par Khaled Karrai [77], en 1994, afin de contrbler la distance entre
un échantillon et une pointe. Le diapason possede un haut facteur de qualité, 10 000 a
I'ambiant et 100 000 sous vide, il peut alors étre une alternative aux cantilevers générale-
ment présents dans les microscopes de type AFM (Atomic Force Microscopy). Il équipe

53
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par ailleurs les montres a quartz d’'ol sa commercialisation en grande série. Ce résona- teur
est par conséquent produit a trés faible codt. Plusieurs fréquences d'utilisation sont
disponibles, de 20 a 100 kHz, mais le diapason ayant une fréquence de 32 768 Hz (21°) est
le plus répandu. Le résonateur a quartz est initialement placé sous vide, dans une capsule,
comme nous pouvons le voir sur la figure 3.1.

FIGURE 3.1 — Diapasons commercialisés par Farnell

En décapsulant le diapason, I'aspect général du résonateur & quartz est représenté
par la figure 3.2.

FIGURE 3.2 — Photographie du diapason sans capsule

Les caractéristiques du résonateur sont les suivantes (diapason 32 768 kHz) :
— Dimensions : A=5,850 mm, L = 3,670 mm, T =580 pm, W =320 pm
— Propriétés mécaniques : E = 78,7.10° N/m?2, p=2 650 kg/m?3

Le quartz est un matériau piézoélectrique. C’est une propriété pour laquelle un corps,
sous l'action d’'une contrainte mécanique, se polarise électriquement et récipro- quement.
Les électrodes, représentées en jaune et bleu, présentes sur toutes les faces du diapason,
permettent donc d'obtenir la réponse électrigue du quartz soumis a une quelconque
excitation. Elles sont disposées de fagon a ce que les bras vibrent en miroir (opposition de
phase) dans le mode normal. Les bras peuvent également vibrer en phase en effectuant des
mouvements de flexion (en phase), torsion... La figure 3.3 montre la dif- férence entre le
mode en phase et le mode anti-phase.
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a) Anti - phase b) En phase

FIGURE 3.3 — Les deux principaux modes d'excitation du diapason

Le mode dit “anti-phase” présente la meilleure réponse électrique et un facteur de
gualité nettement supérieur aux autres modes. En effet, en vibrant en opposition de phase,
le centre de masse est stable et toutes les forces sont compensées dans le ma- tériau ce qui
permet d’avoir un facteur de qualité avoisinant les 10 000 a I'air ambiant. En utilisant le mode
de vibration “en phase”, les bras du diapason vibrent dans la méme direction, ce qui
provoque des forces de réaction au niveau de la base du diapason, ré- duisant ainsi son
facteur de qualité. Le diapason offre par ailleurs la possibilité d’avoir un systéme pur
spectralement au niveau mécanique.

3.2/ DIFFERENTS TYPESD’EXCITATION

Il existe différentes méthodes employées pour exciter le diapason. Nous expose- rons
ici les principaux types d’excitation, électrique et mécanique. Nous présenterons également
une nouvelle excitation, utilisée dans un microscope en champ proche, qui a fait I'objet d’'une
récente publication [87]. Il s’agit de I'excitation photo-thermique. Les avantages et les
inconvénients seront détaillés pour chacune delles.

3.2.1/ EXCITATION ELECTRIQUE

L'excitation électrique est principalement utilisée pour des applications de type AFM
[79, 80, 81, 82]. Son utilisation est simplifiée puisque le quartz est un matériau piézoélec-
trique. Au lieu d'utiliser un systeme optique pour détecter la déflexion d’'un cantilever par
exemple, un simple signal électrique provenant des électrodes du diapason est récupéré. Le
diapason (ou QTF pour Quartz Tuning Fork en anglais) est excité a sa fréquence de
résonance, provoquant ainsi sa vibration. Un courant est ensuite obtenu, via les élec- trodes
du diapason, puis est converti en tension pour faciliter le traitement électrique (lors de son
utilisation dans un microscope a force atomique avec une boucle a verrouillage de phase
par exemple [88]). La figure 3.4 présente un schéma électrique de cette excitation.
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FIGURE 3.4 — Schéma électrique utilisé pour un diapason excité électriquement
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Cependant, compte tenu des capacités électriques, qui incluent notamment la
contribution des électrodes présentes sur toutes les faces du diapason [89], chaque mode
de résonance est suivi par un mode d'anti-résonance (cf. figure 3.5).
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(&) Amplitude en tension (b) Phase

FIGURE 3.5 — Réponse électrique du diapason excité électriguement

Malgré une simple implémentation électrique, de nombreux auteurs ont souligné des
problémes liés a la connectique qui introduit de fortes capacités parasites. Par consé- quent,
il y a un rapprochement du mode d’'anti-résonance vers le mode de résonance, ce qui peut
provoquer une ambiguité sur la phase mais également une réduction du facteur de qualité Q
du diapason. Les deux modes de résonance et danti-résonance corres- pondent
respectivement a la série RLC et a la présence des électrodes sur le quartz. Le circuit

électriqgue équivalent du diapason correspond au modéle de Butterworth-Van Dyke (figure
3.6).

I-- -

FIGURE 3.6 — Equivalent électrique du diapason : circuit de Butterworth-Van Dyke
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Pour pallier ce probléme, I'électronique doit étre placée au plus proche du diapa- son
[90, 91] pour réduire au maximum la capacité parasite liée aux cables mais égale- ment aux
instruments de mesure. Une autre solution consiste a éliminer I'effet de I'anti- résonance en
annulant la capacité parasite (= pF). Une capacité de compensation est alors ajoutée au
circuit électrique, au niveau du diapason [79, 92, 93, 94, 95, 96] (cf. fi- gure 3.7). Il faut
néanmoins souligner la sensibilité de cette derniere, qui n'est pas stable dans le temps,
réduisant ainsi l'efficacité de la compensation électrique. Enfin, une der- niere solution
consiste a ajouter un systéme électronique supplémentaire pour ajuster la valeur du facteur
de qualité [97, 93].

Convertisseur
n Coura

Diapaso

nt/Tension

/U

\Y tionnelle

Capacité

i )
variable

FIGURE 3.7 — Schéma électrique utilisé pour un diapason excité électriquement

3.2.2/ EXCITATION MECANIQUE

Pour éviter tous ces problemes liés a I'électronique et éliminer cet effet danti-
résonance, un second mode d’excitation existe. |l s’agit de I'excitation mécanique. Un bras
du diapason est collé sur un systeme piézoélectrique qui vibre a la fréquence de résonance
de ce résonateur a quartz. On peut voir un exemple en figure 3.8.

FIGURE 3.8 — Diapason collé sur un systéme piézoélectrique pour une excitation méca-
nigue [98]

Dans cette configuration, aussi appelée “g-Plus” [82, 99, 100], le facteur de qualité est
réduit considérablement en raison du déséquilibre des bras et a la perte d'énergie
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dans le systéme mécanique (Q < 1 000). On trouve néanmoins ce type d’excitation dans de
nombreux microscopes tels que le SNOM [78] ou I'AFM [101, 102, 98]. L’excitation
mécanique est cependant peu flexible expérimentalement.

3. /| EXCITATION PHOTO-THERMIQUE

Une autre maniere d'exciter le diapason est I'excitation photo-thermique. Ce type
d’excitation original, utilisé dans un microscope en champ proche, a fait I'objet d'une récente
publication [87]. C'est une méthode non-invasive qui présente de nombreux avantages par
rapport aux excitations électrique et mécanique, notamment I'absence d’anti-résonance qui
n'apporte aucune ambiguité sur la phase. Nous verrons par la suite pourquoi cette absence
d'anti-résonance est importante pour utiliser le diapason au ni- veau de la détection de
contact. Son principe est le suivant : une source lumineuse, telle qu’une diode laser, excite le
diapason de facon périodique. Cette énergie est convertie en contraintes mécaniques de
maniére trés localisée, ce qui implique la résonance de la structure. Le quartz étant un
matériau piézoélectrique, une tension est ensuite extraite & ses bornes a l'aide des
électrodes présentes sur ses faces. Par conséquent, trois effets se succédent :

— Effet photo-thermique : Le diapason absorbe les photons qui proviennent de la
source lumineuse provoquant un échauffement trés localisé.

— Effet thermo-mécanique : Cette chaleur localisée va provoquer des contraintes,
elles-méme localisées, dans le matériau entrainant une excitation du mode mé-
canique.

— Effet piézoélectrique : Le diapason, contraint mécaniqguement dans toute sa
structure, va générer une tension.

Un résumé de ces effets est présenté en figure 3.9.

et photo-thermique Effet thermo-mécanique Effet piézoélectrique

Laser moduléen
amplitude a la

fréquence de <> <> <>
résonance
dudiapason
Echauffement Vibrationde P
o Génération
localisé lastructure d'un signal

électrique

FIGURE 3.9 — Les effets de I'excitation photo-thermique sur le diapason

Le schéma électrique équivalent du diapason excité avec un systéme photo-
thermique est basé sur un circuit de Butterworth Van Dyke couplé au modéle de Shad
Roundy [103]. Le schéma de principe du résonateur a quartz est présenté en figure 3.10 ou
le circuit RLC représente la partie en mouvement du diapason (ou branche “motio- nelle”),
Co constitue la capacité statique (€lectrodes) et parasite (cables, instruments de
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mesure), Ro correspond a la résistance de charge de l'instrument de mesure et la tension V
provient de la conversion piézoélectrique.
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Rarr Lotr Carr |
A
C’) Diapason : I R Y
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i

FIGURE 3.10 — Equivalent électrique du diapason excité avec une excitation photo-
thermique
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Nous pouvons remarquer que contrairement a une excitation électrique, la tension V
est en série avec la branche “motionelle” du diapason. Cette tension est directement
proportionnelle a I'amplitude de vibration des bras [104]. Nous considérons en fait que la
contrainte est proportionnelle a I'amplitude de vibration et peut étre simplifiée par une source
de tension. La fonction de transfert du diapason excité photo-thermiquement est la suivante
(voir I'annexe | pour plus de détails) :

1

:(1+E+@—LCQ)2)+j(RC(§o— — + L) 3.1)
R TC 0 CRo® Ro

Les parametres R, L, C peuvent étre obtenus par une simple mesure électrique et via
le modéle de Butterworth-Van Dyke (BvD). Rappelons que le diapason a quartz, excité
électriquement, est modélisé par un circuit de BvD comme le montre la figure 3.6. La
capacité des électrodes, représentée par Ci1, se détermine expérimentalement. Il faut pour
cela prendre le coefficient directeur de la droite représentant le module de I'admit- tance en
fonction de la fréquence angulaire ¢ pour cloin de wy, ici W< ool oypest la fréquence de
résonance du diapason. Le circuit électrique utilisé pour déterminer ces parameétres est
présenté en figure 3.11.
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L |
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FIGURE 3.11 — Schéma électrique utilisé pour déterminer les parametres du diapason
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Les fréquences angulaires en série et en paralléle wpainsi que le facteur de qualité
Q sont définis par 1 :

o = j% 3.2)

O 0O
@ = af+ 0 (3.3)
Cy
1
Q = wsRC 34)

Ces fréquences angulaires de résonance sont déterminées a l'aide de la figure
3.12 qui représente la mesure du module de I'admittance normalisé du systéme en fonc- tion
de la fréquence angulaire. La fréquence angulaire correspondant a la résonance est ws= 205
776 rad.s~1 et celle de l'anti-résonance est wp = 205 892 rad.s~!. Le facteur de qualité du
diapason est de 13 100.

/\\ Fagcteur de qualité (-3db) =13100

0.8

/ \ 0= 205776 rad.s™
0.6 / \
0.4 / o, = 205 892 rad.s™’

2.0575 2.058 2.0585 2.059 2.0595 2.06 2.0605
Fréquence angulaire (rad.s‘1) x10°

Module de 'admittance normalisé \Y|

FIGURE 3.12 — Mesure du module de I'admittance normalisé en fonction de la fréquence
angulaire pour la détermination des fréquences de résonance en série et en paralléle

La figure 3.13, quant a elle, représente le module de I'admittance normalisé en
fonction de la fréquence angulaire et ce pour des fréquences éloignées de la résonance,
permettant ainsi de déterminer la valeur de la capacité des électrodes : C1 = 3,154 pF.

D'aprés les équations précédentes, nous pouvons en déduire que C = 3,56 fF,
L=6641HetR=104 320 Q.

Les principales caractéristiques du diapason étant fixées, il ne reste plus qu'a dé-
terminer la valeur de la capacité du céable utilisé pour connecter le diapason aux instru-
ments de mesure. Nous avons utilisé pour cela un céble coaxial de diamétre extérieur égal a
2 mm environ. Ce céble, de longueur 1 m, sera utlisé lors des manipulations
expérimentales. Nous avons réalisé un filtre RC passe bas avec le cable et une résis- tance
d’'une centaine de kilo ohms. En s'aidant de la fréquence de coupure du circuit

—I—Notetechnigue-32-tde-Statek-Corporation
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FIGURE 3.13 — Module de I'admittance en fonction de la fréquence angulaire pour la
détermination de C;

(fe=1/(2 1R Ccanle)), nous en avons déduit que le cable avait une capacité linéique de 140
pF/m.

Nous connaissons maintenant les paramétres R, L et C. Déterminons maintenant Cop et
Ro. Rappelons que pour une excitation photo-thermique, Cp représente la capacité des
électrodes (3,154 pF), du cable de 1 m (140 pF) et de l'instrument de mesure (38 pF)

soit une capacité totale Cop =~ 180 pF. L'impédance d’entrée de l'instrument de mesure
utilisé (un amplificateur a détection synchrone), est quant a elle de Ro= 63 MQ. En

résumeé, nous avons :
— R=104,3 kQ

Ro = 63MQ
L=6,64 kH

Co = 180pF
C1=3,15pF

Nous pouvons ainsi utiliser ces valeurs afin de valider le modéle électrique de I'ex-
citation photo-thermique du diapason.

3.2.4/ VALIDATION DU MODELE

Nous allons maintenant confronter la partie théorique avec la partie expérimentale.
Nous avons excité photo-thermiquement un diapason a l'aide d'un laser modulé en am-
plitude grace a un générateur de basses fréquences (GBF). Nous avons ensuite étudié le
signal électrique du résonateur a quartz via un détecteur synchrone, référencé sur le GBF
(cf. figure 3.14).
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FIGURE 3.14 — Schéma expérimental utilisé pour la validation du modéle

En utilisant I'équation 3.1, nous observons en figure 3.15 I'absence de I'anti-
résonance qui impligue une unique rotation de phase.

1
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Fréguence (Hz) x10°

FIGURE 3.15 — Diagramme de Bode expérimental et théorique du diapason excité photo-
thermiquement

Nous remarquons clairement que les courbes théoriques et expérimentales
concordent a un décalage en fréquence (0,3 Hz) et en phase (30 °) preés. C'est une premiére
étape validant notre modéle électrique équivalent.

Nous avons ensuite analysé linfluence de la capacité des cables et celle de l'ins-
trument de mesure sur la réponse du systeme, a savoir le facteur de qualité, la fréquence de
résonance et la tension aux bornes du diapason.

La figure 3.16 présente I'amplitude théorique normalisée du diapason, excité a sa
fréquence de résonance, en fonction de la capacité Co et de la résistance Rg. On re-
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marque ici que pour une valeur de résistance élevée, c’est-a-dire supérieure a 10 MQ et
pour une faible capacité Co, inférieure a 10 pF, on obtient une amplitude élevée du dia-
pason. Ainsi, pour une excitation photo-thermique a amplitude constante, I'amplitude de
vibration du diapason sera différente d’'un céble ou d'un instrument de mesure a l'autre.
Cette premiere constatation est donc a prendre en compte pour les futures expérimenta-
tions.
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FIGURE 3.16 — Modele théorique de I'amplitude normalisée du diapason, excité a sa
fréquence de résonance, en fonction de Ro et Co

La fréquence de résonance est aussi affectée par les valeurs de Cp et Rg. Nous
remarquons également sur la figure 3.17 une zone ou la fréquence de résonance est
maximale pour Ro >10 MQ et Cp <10 pF.
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FIGURE 3.17 — Modele théorique de la fréquence de résonance du diapason en fonction de
Ro etCo

Enfin, en ce qui concerne le facteur de qualité du diapason, nous constatons une
grande influence de Ro et Co. La figure 3.18 présente le comportement du facteur de
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gualité du diapason, excité a sa fréquence de résonance, en fonction de la résistance de
charge d’entrée de I'instrument de mesure et des capacités statique (électrodes) et parasite
(instruments de mesure et cables). Pour une capacité supérieure a 1 nF, on re- marque une
zone intéressante pour laquelle le facteur de qualité reste inchangé quelle que soit la valeur
de Ro. Le facteur de qualité est a son maximum, soit environ 12 000. Cet aspect est trés
intéressant puisque qu'il justifie, contrairement a une excitation purement électrique,
I'utilisation d’un cable blindé pour la connexion du diapason (ce qui est d’'un point de vue
électrique idéal). On pourra alors connecter le diapason avec un cable suffi- samment long,
permettant de déporter I'appareillage de mesure et ajouter en paralléle du diapason une
capacité permettant d'étre dans la zone privilégiée, si la charge capacitive n'est pas
suffisante. On constate en revanche gu’'en dessous de 1 nF, la valeur de Rgpa une forte
influence sur la valeur du facteur de qualité Q. Pour Co = 10 fF, Q passe de la valeur
maximale de 12 000 a sa valeur minimale qui est de 2 000. Généralement, on voit dans la
littérature que ce facteur diminue lorsqu’on déséquilibre le diapason par un ajout de masse
sur un des bras. Or ici, on remarque qu’'une interprétation différente peut étre faite sur
I'origine de cette chute du facteur de qualité. Q peut diminuer non pas en raison d’un ajout
de masse mais aussi a cause d'un simple probleme électrique.

FIGURE 3.18 — Modele théorique du facteur de qualité du diapason, excité a sa fréquence de
résonance, en fonction de Ro et Co

Au vu des figures 3.16, 3.17 et 3.18, un compromis doit étre fait pour obtenir un bon
facteur de qualité (Q > 8 000) et une amplitude de vibration assez élevée pour pouvoir la
détecter sur un détecteur synchrone. Ce point est assez intéressant pour pouvoir lier
I'amplitude de vibration des bras du diapason avec la sortie en tension du diapason [105].

Pour valider l'influence de la résistance de charge Ro sur le facteur de qualité, nous
avons fait des tests expérimentaux. Nous avons volontairement connecté le diapason avec
des fils trés peu capacitifs pour étre dans la zone défavorable (C < 1 nF). La va- leur de Co
est de 43,15 pF avec 40 pF de capacité d’entrée du détecteur synchrone E&EG 5210
(valeur mesurée) et 3,15 pF pour les électrodes du diapason. Cette zone est représentée
avec une ligne en pointillés sur la figure 3.18. Nous avons connecté le diapason sur I'entrée
du détecteur synchrone en ajoutant en parallele des résistances de quelques ohms a
quelques méga ohms. Le diapason est excité avec une excitation photo-thermique. Pour
chaqgue valeur de Rg, nous avons fait un balayage en fréquence et
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avons relevé la tension aux bornes de ce dernier. Nous avons ensuite extrait la fréquence de
résonance du diapason ainsi que son facteur de qualité. Le facteur de qualité a été
déterminé en prenant la largeur en fréquence A f pour laquelle 'amplitude maximale, si-
tuée a la fréquence de résonance, est divisée par 2. Il est exprimé par la formule 3.5 et
représenté en figure 3.19.

Q= = (3.5)

Maximum *rrrrerreres .’?\_

Maximum
r V2

Amplitude (unité arbitraire)

1 L : L L

Fréquence (Hz)

FIGURE 3.19 — Réponse en fréquence du diapason, représentation des variables pour le
calcul du facteur de qualité

Les figures 3.20 et 3.21 représentent respectivement la comparaison entre notre
modéle théorique et nos valeurs expérimentales du facteur de qualité et de la fréquence de
résonance.

13 $1i1 siiile
1.2

ag11-

+ Mesures
g —Théorie

0.9+

O,SI i i Lk i1 i Y iel 1 RN — i RN i n i il
10° 10° 10" 10° 10 10’
R, ()

FIGURE 3.20 — Comparaison du modéle théorique avec les données expérimentales du
facteur de qualité du diapason en fonction de Ro
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FIGURE 3.21 — Comparaison du modéle théorique avec les données expérimentales de la
fréquence de résonance du diapason en fonction de Rg

Nous remarquons que le modéle électrique du diapason excité avec une excita- tion
photo-thermique concorde bien avec nos mesures expérimentales. Nous validons par
conséquent ce modéle, qui pourrait par ailleurs étre adapté pour une excitation mé- canique.
Nous avons vu qu'il était judicieux d'utiliser un cable coaxial pour éviter toute perturbation
liée au moindre changement d'instrument, de capacité parasite...Nous mon- trons finalement
le grand avantage de I'excitation photo-thermique puisqu’elle permet d'utiliser des cables
capacitif contrairement a I'excitation électrique.

Spajer et ses collegues [106] ont démontré récemment que l'interaction du diapa- son
avec un faisceau lumineux, tel qu’un laser, conduisant a la vibration du systeme, pro- vient
d'un phénoméne photo-thermique plutét qu'un phénomeéne photo-acoustique [107]. lls ont
par ailleurs mis en évidence les zones de contraintes du diapason a quartz (QTF) et ont
montré la similitude entre les zones maximales de contraintes avec les zones ou le faisceau
entraine un maximum de signal électrique. Les contraintes mécaniques sont plus
importantes au niveau de I'embase du diapason, ou sont ancrés les deux bras (cf. figure
3.22).

FIGURE 3.22 — Représentation des zones ou les contraintes mécaniques sont les plus
importantes

Nous avons pris en compte ces résultats pour étudier l'influence de la position du
laser sur la réponse du diapason. Pour chaque emplacement du laser sur le résonateur a
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quartz, représenté en figure 3.23, nous avons réalisé un balayage en fréquence et nous
avons extrait le facteur de qualité ainsi que la fréquence de résonance du diapason. Le
schéma de principe du montage expérimental est le méme qu’en figure 3.14.

FIGURE 3.23 — Représentation des différents emplacements pour I'étude de la réponse du
diapason en fonction de la position du laser

En superposant toutes les courbes, nous pouvons remarquer sur la figure 3.24 que
'amplitude en tension du diapason ainsi que la fréguence de résonance changent
Iégérement en fonction de la position d’excitation du laser.

10000 R

Amplitude (unité arbitraire)

32749 32.750 32751 32752 32.793 32.754 32.755 32.756(—=—2

Fréquence (kHz)

FIGURE 3.24 — Réponse en fréquence du diapason suivant les points de la figure 3.23.
Etude de la tension du signal du diapason.

Nous avons une variation du facteur de qualité Q d’environ 4 % et un décalage en
fréquence maximum A fr de 1,6 Hz. Nous avons résumé dans le tableau 3.1 les para-
métres fr et Q de chaque emplacement.

Nous avons par ailleurs étudié l'influence de la focalisation sur fr et Q et aucun
changement n’a été observé sur ces différents paramétres.

Par conséquent, la position et la focalisation du laser sur le diapason n’'influencent que
trés faiblement le facteur de qualité et la fréquence de résonance, notamment quand on est
proche de la base du résonateur. Ces observations facilitent ainsi la partie expé- rimentale.
Seule I'amplitude de vibration est affectée par le positionnement du faisceau lumineux.
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‘ Points | fr | Q H Points | fr | Q ‘
A 32753,0 | 13110,5 O 32752,6 | 13110,3
B 32752,8 | 13110,4 P 32752,6 | 12981,8
C 32752,7 | 13110,4 Q 32752,0 | 13241,2
D 32752,8 | 12981,8 R 32752,6 | 13110,3
E 32752,8 | 132415 S 32752,0 | 12855,5
F 32(53,0 | 12855,9 T 32(51,6 | 12855,4
G 21932, | 13241,4 U o2792,4 | 15110,2
H 327526 | 132414 \Y} 327523 | 129816
I 32752,8 | 129818 W 327514 132409
J 32752,8 1131104 X 32752;2 1T 131162
K 32752;6T13116;3 Y 32752;2 1132412
M 32752:5 13241:4 + 32752:7 13375:2
N 32752,41-12081 7 2 32752,1 1132412

TABLE 3.1 — Fréquence de résonance fr et facteur de qualité Q des différentes positions
d’'excitation du laser sur le diapason

En conclusion, le modéle équivalent électrique nous a permis d'identifier les para-
metres électriques (capacités statique et parasite, résistance de charge) afin de maxi- miser
la valeur du facteur de qualité lors de nos expérimentations. Nous avons vu qu'il était
judicieux d'utiliser un céble blindé (ou capacitif) pour avoir un facteur de qualité élevé et
supprimer tous les parasites électriques, I'utilisation d’un tel cable n'étant pas envisageable
pour une excitation électrique. Les avantages d’'exciter le diapason photo- thermiquement
sont semblables a I'excitation mécanique. Cependant, I'excitation photo- thermique offre plus
de souplesse expérimentale puisque la position et la focalisation du laser n'influencent pas
le comportement mécanique du diapason. Le facteur de qualité reste par ailleurs trés élevé
(supérieur a 10 000). Nous utiliserons par conséquent I'exci- tation photo-thermique dans la
suite de ces travaux avec comme parametres électriques : R = 104,3 kQ, Rp = 63 MQ, L =
6,64 kH, Co =180 pF et C; = 3,15 pF

3.3/ REPRESENTATION MECANIQUE DU DIAPASON

Bien que I'étude du modéle électrique ait permis d'analyser le comportement du
systeme, il n'a donné aucune information sur la réponse mécanique du diapason. Nous
voulons utiliser le résonateur a quartz en tant que capteur de force. L'ajout d’'une masse
(sonde, pointe,...) sur le diapason va changer le comportement mécanique de ce der- nier.
Nous établissons dans cette section un modéle mécanique permettant d’étudier l'influence
d’'une perturbation (ajout de masse) sur la réponse mécanique du diapason.

Le diapason compte deux modes d’excitation. Le premier mode est dit d™“anti- phase”,
mode pour lequel les deux bras vibrent en miroir. Dans cette configuration, le facteur de
gualité est élevé. Le centre de masse reste stable et toutes les forces sont
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compensées dans le diapason. L'autre mode est dit “en phase”. Les bras vibrent dans la
méme direction, ce qui créé un déséquilibre du centre de masse et provoque ainsi des
réactions au niveau de la base du diapason. Par conséquent, le facteur de qualité est moins
élevé puisqu’il y a plus d’amortissements qui entrent en jeu dans le mouvement du
diapason. En attachant une pointe sur un des bras, le diapason est déséquilibré, le facteur
de qualité est alors fortement réduit jusqu’a atteindre environ 500 (Q =~ 13 000 sous pression
atmosphérique, sans ajout de masse). Pour minimiser ce probléme, de nombreux auteurs
[88, 92, 108, 109] ajoutent la méme quantité de masse sur l'autre bras pour rééquilibrer le
diapason et augmenter par conséquent son facteur de qualité.

Le diapason est considéré comme un oscillateur (masse, ressort et amortissement)
couplé et est représenté par la figure 3.25.

K %1 Al

kZIXZ I !

FIGURE 3.25 — Représentation de schéma mécanique équivalent du diapason

Les équations de mouvement, faisant intervenir le couplage des deux bras ainsi que
l'influence de la base, sont représentées par les équations 3.6. Les paramétres x et f
dépendent du temps t. Par souci de simplification, nous avons noté x, X et Xet f au lieu de x(t),
X(®) et X'(t) et f (t).

M1 X1+ (Y1 + YoX1 —YcX2 —Y1Xo+ (K1 + Kc)xa —Kex2 —kixo = f1
MyXy+ (Yo + Y Xo =YXy =Y Xt (Kot kix 7k rkx gf , (3.6)
mo Xo+ (Y1 + Y2 + Yo)X'0 —Y1X1—Y2X2+ (K1 + k2 + Ko)xo —ki1x1 —kox2 =0

[0 O

ou xj est I'amplitude de vibration, Xijla vitesse, Xil'accélération, mjla masse, kjla constante de
raideur et yil'amortissement des bras i = 1, 2 et de la base i = 0. Le couplage entre les deux
bras est représenté par k¢ la constante de raideur et y¢I'amortissement du diapason. Enfin, f
et fp sont les forces provenant de I'excitation des bras 1 et 2, ajustées en fonc- tion de la
tension d'alimentation des électrodes (pour le cas d'une excitation électrique), d’'un systeme
piézoélectriqgue supplémentaire (pour le cas d’'une excitation mécanique) ou encore celle du
laser (pour une excitation photo-thermique).

Il est possible de résoudre le systtme d'équations précédent de deux manieres :
analytiqgue ou numérique. La résolution analytique d’'un tel probléme s’avere tres difficile, il
est donc nécessaire de simplifier au maximum les équations pour rendre la solution plus
compréhensible. Nous avons exprimé simplement les composantes x; et x2 par la méthode
de Duncan. Nous considérons dans un premier temps un systéme d'équations couplées,
sans prendre en compte la masse de la base. Le systéeme d’équations 3.6 devient alors :
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M X1+ (Y1 + YoX1 —YeX2+ (K1 + Ke)xa —kexo =1

= .. . . 3.7
Hmax2+ (y2 + YoX2 —YeX1+ (ke + ke)xa —kex1 =f2 S

avec les masses m = m = m, les coefficients d’'amortissement y =1y =,y et les coeffi-
cients de raideur ki = ko = k. Ainsi, avec p I'opérateur de Laplace et wiles fréquences de
résonances angulaires, les expressions de x1 et x2sont définies par :

_ fa(p?m + p(y + yc) + k + ke) + fa(pyc + ke)
T M+ onp + )P + @) * o)

(3.8)

_ fa(p?m + p(y + Yo) + k + ke) + fa(pyc +ke)
m2(p + w1)(p + W2)(p + w3)(p + wa)

D’autres détails concernant cette méthode de résolution se trouvent en annexe |l.

(3.9)

X2

Les différentes variables (raideur, amortissement, masse) peuvent étre détermi- nées
par une méthode soit expérimentale soit théorique, notamment a partir des fré- quences de
résonance du systéme. Les expressions de ces derniéres en phase et en anti-phase sont
exprimées de la maniére suivante :

1k
fen phase = o m
1 k+2k
fanti—phase = o7 m ‘ (3.10)

ol m = PWTL la masse d'un bras du diapason valant 1,8 mg avec la masse volumique p=2
650 kg.m™3, la longueur d’'un bras L = 3 670 pm, la largeur W = 320 pym et I'épaisseur T =
580 pm. Ces formules proviennent de la résolution du systéme conser- vatif, c’est-a-dire que
nous ne tenons pas compte de l'amortissement du systéme. En écrivant le systéme
d’équations sous forme matricielle, il faut ensuite résoudre I'équation

det[K — c?M] = 0 pour exprimer les deux modes de résonance fen phase €t fanti—phase avec
w= 2rf (cf. annexe ).

Expérimentalement, les valeurs des différentes raideurs peuvent étre déterminées a
partir des fréquences de résonance en phase et en anti-phase du diapason.

Le principe expérimental utilisé ici est identique a celui de la figure 3.14. Le diapa- son
est connecté avec un cable blindé directement sur un détecteur synchrone, référencé sur le
signal d’entrée du laser, modulé en amplitude.

Nous avons utilisé un diapason ayant pour fréquence de résonance 32 768 Hz.
Lorsqu’on le décapsule, le diapason n’est plus sous vide et interviennent alors les forces de
frottement de 'air ambiant. Par conséquent, la fréquence de résonance fr et le facteur de
qualité Q sont modifiés. fr chute Iégérement d’une quinzaine de hertz et Q d’'un facteur 10.
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FIGURE 3.26 — Schéma expérimental utilisé pour la validation du modéle

La figure 3.27 présente la réponse en fréquence d'un diapason décapsulé, sans
masse ajoutée et excité photo-thermiquement. Nous distinguons clairement sur les fi- gures
3.27 (a) et 3.27 (d) un pic de résonance proche de 33 kHz. Sur la figure 3.27 (a), d'autres
pics, moins visibles, sont également présents. Hormis & 19 kHz, nous n’aperce- vons que
des artéfacts de mesure. N'ayant pas assez de signal sur une majeure partie de la bande
de fréquence 10-50 kHz, la phase du détecteur synchrone tourne (cf. figure
3.27 (d)), le pic a 19 kHz, de faible intensité, se voit donc noyer dans le bruit. En effectuant
un balayage en fréquence plus fin sur les zones d'intérét 19 et 33 kHz, nous pouvons voir les
courbes correspondant aux modes “en phase” (figures 3.27 (c) et 3.27 (f)) et “anti- phase”
(figures 3.27 (b) et 3.27 (e)). Le signal du mode “anti-phase” a une plus grande intensité que
le mode “en phase”. Par ailleurs, concernant le facteur de qualité, celui du mode “en phase”
est sept fois plus faible que le mode “anti-phase” : Qen phase = 2 650 et Qanti—phase = 14 250.
C’est pourquoi le mode “anti-phase” est a privilégier pour la dé- tection de contact. A partir
de ces courbes, nous en déduisons donc les fréquences de résonance des deux modes :
fen phase = 18 491 Hz et fanti—phase =32 753 Hz.

A laide de ces résultats et des équations 3.10, les raideurs k et ke peuvent étre
déterminées et valent respectivement 24 300 N/m et 25 965 N/m.

Théoriquement, il est également possible de déterminer la valeur de la raideur sta-
tique Kstatique €N considérant que le bras du diapason est une poutre encastrée-libre (cf
annexe |V). La constante de raideur Kstatique €St donc définie par

EwW T3

Kstatique = 7 T (3.11)

Par conséquent, Kstatique = 24 850 N/m. Nous remarquons que les valeurs théorique et
expérimentale sont en accord.

Les valeurs des constantes de raideur étant évaluées, déterminons maintenant les
valeurs des amortissements. L'amortissement est influencé par les paramétres de la
structure k et m, et joue un réle important sur la valeur du facteur de qualité. Nous sommes
en présence d'un oscillateur couplé, exprimer y et yc analytiquement s’avére difficile : nous
avons donc estimé ces derniéres pour faire correspondre le facteur de qualité théorique avec
le facteur de gqualité exp&érimental. Pour une équation de mouve-

ment non couplée, y = Tk_m soit de I'ordre de 10 Rg /s. Ainsi, y et y .valentrespectivement
1,9.107° kg/s et 3, 5.10 6 kg/s.

Tous les paramétres physigues sont maintenant déterminés. Nous avons précisé
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FIGURE 3.27 — Courbes expérimentales du diapason excité photo-thermiquement, ampli-
tude ((a), (b) et (c)) et phase ((d), (e) et (f)

précédemment qu'il y avait deux manieres de résoudre le systéeme d'équations couplées :
analytiqgue et numérique. Aprés avoir décrit analytiquement le systéme, décrivons la mé-
thode numérique.

Nous écrivons premierement le systéme d’équations couplées en négligeant I'in-
fluence de la masse de la base, ce qui va nous permettre de pouvoir comparer les deux
modeles (cf. figure 3.28).

FIGURE 3.28 — Représentation du schéma mécanique équivalent du diapason en consi-
dérant que la masse de la base est négligeable
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Ainsi, nous mettons le tout sous forme d’une équation différentielle de degré 1 comme
I'équation 3.12.

X=Ax+Bu (3.12)

Nous avons A et B représentant des matrices et X, x et u des vecteurs. u est un_vecteur
unité définissant I'excitation mécanique et x regroupe les positions et vitesses des bras 1 et
2. Le systéme 3.7 devient alors le suivant :

Oy, O U O O O U
g 1go 1 0 0 m™ 50
g _kitke  _yitye ke Ye X g f
lg=t—r M om Lo+ gt (3.13)
X2 é 0 0 0 xzé Ho
. K Y __ka+k _Y2rY = f
X2 o T T —2m2° X2 m—22

Nous avons utilisé le logiciel Matlab pour la simulation numérique et le code utilisé est
décrit en annexe V.

Les deux modeéles étant clairement définis, comparons ces derniers afin de valider
l'utilisation du modele numérique. Nous pourrons par la suite le rendre plus complexe en
ajoutant dans un premier temps une troisieme masse mp (celle de la base) et dans un
second temps une autre masse sur un des bras. Cette masse permet de simuler une pointe
pour des études topographiques.

Les figures 3.29 et 3.30 présentent ainsi la comparaison des courbes expérimen- tales
et théoriques des modeéles analytique et numérique du systéme 3.7. Les données utilisées
sont les suivantes :

—mp=mz=m=18mg

— ki1 =k2 =k =24 300 N/m

- y1=Y2=yY=1,9.10"° kg/s

—fi=-f,=f =2,4nN
ke =25 965 N/m
— Yc =3,5.10 % kg/s

Rappelons que nous étudions le mode d’anti-phase ou les bras 1 et 2 vibrent en
opposition de phase, c’est pour cela que nous avons f; = - f,. La force est une image de la
réponse électriqgue du diapason. Cette réponse dépend du facteur de qualité du diapason,
de sa tension d’excitation mais également de la zone de positionnement du laser sur le
diapason.

Les deux modéles concordent et sont tous les deux en accord avec les courbes ex-
périmentales. La résolution numérique avec les paramétres définis précédemment sera donc
utilisée pour étudier dans un premier temps l'influence de la base sur le comporte- ment du
diapason, et dans un second temps, pour étudier I'influence d’'un ajout de masse sur un des
bras du résonateur a quartz.
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FIGURE 3.29 — Courbes de I'amplitude de vibration du diapason : comparaison entre les
modeéles analytique et numérique du systéme d'équations différentielles couplées du second
ordre et superposition avec la courbe expérimentale précédente (figure 3.27)
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FIGURE 3.30 — Courbes de phase de la vibration du diapason : comparaison entre les mo-

deles analytique et numérique du systeme d’équations différentielles couplées du second
ordre et superposition avec la courbe expérimentale précédente (figure 3.27)

Rappelons la représentation mécanique du systeme “3 masses” en figure 3.31.
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FIGURE 3.31 — Représentation de schéma mécanique équivalent du diapason

Sur le méme principe que l'annexe V, nous avons écrit les trois équations différen-
tielles couplées du second ordre sous forme d'une équation matricielle différentielle du
premier ordre. Le systeme d'équations devient alors :

O 0O O . ) . . . . 0 0 0 0
0 X;
ix" _kitke  _vitye ke Ye ki Y1 % Efl E
H A1 m, o me mr me iR H Hm_l %
Hx. 8 = 0 0 0 1 0 0 = ?
= E_ _° Yo oo _ketke  _yotye ke Y2 T (3.14)
5 2 "Ef m2 ma ma ma m2 ’8 g
] Xo é 0 0 0 0 1
H . K i k Y _kitketko  _yityzry
X0 m_lo mo m_zo m_i - mz : - mo > 0

En reprenant les mémes parameétres que précédemment, nous remarquons en fi-
gures 3.32 et 3.33 qu'il n'y a aucune différence entre le modeéle que nous appellerons “2
masses” (systéme de deux équations couplées 3.7) et le modéle “3 masses” (systéme de
trois équations couplées 3.6).
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FIGURE 3.32 — Courbes de I'amplitude de vibration du diapason : comparaison entre les
modéles numériques 2 et 3 masses
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FIGURE 3.33 — Courbes de phase de la vibration du diapason : comparaison entre les
modéles numériques “2 masses” et “3 masses”

En revanche, si nous considérons que les masses mi et my sont différentes, nous
constatons un comportement du diapason totalement différent entre les modeles “2 mas-
ses” et “3 masses” (cf. figure 3.34). Regardons les évolutions du facteur de qualité du
diapason et de I'amplitude de vibration des bras en fonction d'un ajout de masse. Nous
n'étudions ici que les deux modéles numériques. Aucune comparaison avec des courbes
expérimentales n'a été faite puisqu’il est difficile de maitriser un ajout de masse au micro
gramme pres.

Les simulations montrent que I'amortissement de la base est trés important sur le
comportement du facteur de qualité, sur 'amplitude du bras libre et sur 'amplitude du bras
chargé. La base, compte tenu de ses dimensions (2170 x 320 x 1470 ym?3) est considérée
comme une poutre puisque le rapport entre sa longueur et sa largeur est supérieur a 2.
Ainsi, la valeur de sa raideur en flexion est de ko= 1, 96.108 N/m. Nous montrons en figure
3.34 l'amplitude des deux bras en fonction d’'un ajout de masse sur le bras 2 pour un
amortissement de la base yo = 200.10~2kg/s.
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FIGURE 3.34 — Amplitude de vibration des bras du diapason : comparaison entre les
modeéles numériques “2 masses” et “3 masses” pour Yo = 200.10~2kg/s
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Nous remarquons que les deux modéles ne concordent pas. Au niveau des ampli-
tudes de vibration des bras, I'amplitude du bras chargé diminue pour les deux modéles mais
pas de la méme maniére. Le comportement est totalement différent pour le bras non chargé.
Suite au déséquilibre, le centre de masse n’est plus stable (cf. figure 3.35). Ceci entraine par
conséquent une augmentation de I'amplitude de vibration du bras libre. L'amplitude de
vibration de la base n’est quant a elle pas linéaire en fonction de la masse ajoutée, ainsi, a
partir d’'une certaine masse, la vibration d’amplitude du bras libre diminue (modele “3
masses”).
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FIGURE 3.35 — Amplitude de vibration de la base du diapason pour yo = 200.10~2 kg/s

En ce qui concerne le facteur de qualité, une comparaison entre les deux modeles est
faite en figure 3.36.
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FIGURE 3.36 — Facteur de qualité des bras du diapason : comparaison entre les modeles
numeériques “2 masses” et “3 masses” pour yo = 200.1072 kg/s

Ces courbes représentent le facteur de qualité des bras. En toute logique, si nous
ajoutons une masse sur un des bras, le diapason est déséquilibré, par conséquent, les
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amortissements qui interviennent dans le matériau sont plus importants et le facteur de
gualité diminue au fur et a mesure que l'ajout de masse est important. On remarque trés
bien ce phénoméne pour le cas du modéle “3 masses” (le facteur de qualité de la base, non
représenté ici, a le méme comportement que celui des bras du modele “3 masses”). Le
facteur de qualité du modéle “2 masses” n'est pas le méme pour les deux bras et se
comporte anormalement : plus le déséquilibre est important et plus le facteur de qualité
augmente.

En conclusion, méme s'il est difficile d’estimer une valeur de I'amortissement de la
base, I'étude du comportement mécanique nous a permis d'identifier les paramétres tels
que la raideur du systeme ou encore les fréquences de résonance et d’anti-résonance. Nous
avons pu mettre en évidence l'influence de la base sur le comportement du diapa- son suite
a un ajout de masse : facteur de qualité, amplitude de vibration des bras. Le modéle “3
masses” est donc plus représentatif que le modéle “2 masses” puisqu'il est plus proche du
vrai comportement du diapason.

3.4/ AFM EN MODE DYNAMIQUE

Nous avons développé un microscope a force atomique en mode dynamique utili- sant
un diapason et un systéme d’excitation photo-thermique. Le résonateur a quartz est excité a
sa fréquence de résonance et les bras vibrent en opposition de phase. Nous cali- brons
dans cette section I'amplitude de vibration de ces bras a l'aide d'un interféromeétre. Des
études topographiques sont ensuite réalisées pour démontrer les performances de notre
microscope.

3.4.1/ PRESENTATION DE LA PARTIE EXPERIMENTALE

Le synoptique de notre microscope a force atomique en mode dynamique est pré-
senté sur la figure 3.37. Un diapason est excité photo-thermiquement a l'aide d’'un laser
modulé en amplitude. Une pointe de tungstene, utilisée pour le contact, est collée sur cha-
cun des bras pour équilibrer le résonateur. Comme nous l'avons vu précédemment, il est
préférable d'utiliser un céble blindé pour connecter le diapason. Le résonateur a quartz est
connecté sur un amplificateur a détection synchrone (E&EG 5210) qui est référencé avec le
signal de synchronisation TTL de I'excitation laser (33220A Agilent). Nous avons utilisé une
diode laser fibrée de longueur d'onde 637 nm (LP637-SF70 Thorlabs) et de puissance
maximale de 70 mW. Elle est régulée en température (LCLDM9 et TED200C Thorlabs) et il
est possible de contrdler sa puissance de sortie (LDC205C Thorlabs). Une lentille de
collimation est présente a la sortie de la fibre optique pour focaliser le faisceau lumineux sur
le diapason.

Pour la détection du contact, nous utilisons le signal de phase du diapason ex- trait du
détecteur synchrone. Le laser est modulé a la fréquence de résonance du QTF. L'échantillon,
placé perpendiculairement a la pointe de tungsténe utilisé pour le contact (cf. section 3.4.3),
se déplace dans la direction du diapason via une table de translation piézoélectrique (nano-
cube P-611.3S Physik Instrumente). Lors du contact, la fréquence de résonance du
diapason va étre modifiée de quelques hertz environ (suivant la force d'appui). Par
conséquent, travaillant a fréquence fixe, le signal de phase du diapason va changer
également. Une représentation de ce principe est présenté en figure 3.38.
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FIGURE 3.37 — Schéma de principe de I'excitation photo-thermique
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FIGURE 3.38 — Principe de la détection de contact fondé sur le signal de phase du diapa-
son

Nous utilisons donc une consigne A® pour contrbler la distance pointe-échantillon.

Pour le positionnement de la pointe par rapport a I'échantillon, d'autres tables de
déplacement sont également utilisées : piézoélectriques (SLC-1730 SmarAct) pour réali- ser
des déplacements fins (de 10 nm a 5 mm) et manuelles pour des déplacements plus
importants (de 10 ym a 25 mm).

Contrairement a un AFM classique, nous réalisons un balayage point par point. C'est-
a-dire que I'échantillon vient au contact de la pointe, une fois le contact détecté, dif- férents
paramétres sont enregistrés (notamment les coordonnées XYZ de [I'échantillon).
L’échantillon s’éloigne verticalement d’'une centaine de nanomeétres de la pointe, se dé-
place ensuite horizontalement puis verticalement en direction de la pointe et de maniére
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itérative jusqu’a I'obtention d'une image.

3.4.2/ CALIBRATION DE L’AMPLITUDE DE VIBRATION DU DIAPASON

Nous avons calibré I'amplitude de vibration d'un diapason libre, sans masse ajou- tée,
par le biais d'un interféromeétre hétérodyne. L'objectif est de pouvoir estimer 'am- plitude de
vibration des bras en fonction du signal électrique provenant des électrodes du diapason.
Nous avons ainsi excité le diapason photo-thermiquement et avons placé linterférométre a
I'extrémité d’'un bras. Nous avons connecté le résonateur a quartz di- rectement sur un
détecteur synchrone. Nous avons fait varier la puissance du signal d'ex- citation en
enregistrant les données du détecteur synchrone et de I'analyseur de spectre connecté a la
sonde interférométrique (amplitude de vibration des bras). Le schéma de principe du
positionnement des deux faisceaux lasers est représenté en figure 3.39.

Laser modulé en amplitude
pour mettre en résonance le diapason
P ~20mwW

Laser provenantde
l'interférométre hétérodyne
pour la mesure de I'amplitude
de vibration P ~2mwW

FIGURE 3.39 — Positionnement des faisceaux lasers pour la calibration de 'amplitude de
vibration des bras a I'aide d’'un interférométre hétérodyne

La courbe de I'amplitude de vibration des bras en fonction du courant généré par le
diapason est présentée en figure 3.40.

A partir de cette courbe, nous pouvons déduire le coefficient de calibration du dia-
pason qui est de 5,33 pA/pm. Ayant utilisé un détecteur synchrone avec une impédance
d’'entrée de 10 MQ, nous avons également 53,3 uV/pm. Théoriquement pour le quartz, le
rapport entre le courant et 'amplitude de vibration s’exprime par [110] :

l = 3,42foTW

x ___ =5,66 pA/pm (3.15)

Nous remarquons par conséquent que les valeurs théorique et expérimentale
concordent.
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FIGURE 3.40 — Courbe de calibration de I'amplitude du diapason en fonction de la tension a
ses bornes

3.4.3/ CARACTERISTIQUES DU DIAPASON ET DE LA SONDE UTILISES POUR LA
TOPOGRAPHIE

Nous avons connecté le diapason sur le détecteur synchrone E&EG 5210 ayant pour
capacité d'entrée 43 pF et une résistance d’entrée de 63 MQ. Le systeme total posséde une
capacité Co= 180 pF et une résistance Ro= 63 MQ. En se référant a la figure 3.18, nous
constatons que nous sommes dans des conditions optimales (croix) permettant d’avoir un
haut facteur de qualité. Celui correspondant au diapason utilisé pour I'étude topographique
est équivalent a 8 150. La fréquence de résonance est quant a elle de 26 580 Hz.

Pour utiliser le diapason en tant que capteur de force, nous avons placé sur chaque
extrémité des bras une pointe de tungsténe (cf. figure 3.41 (a)). La masse des deux pointes
est la méme afin d'optimiser au maximum le comportement du diapason. Nous avons
ensuite affiné par attaque chimique les pointes et les avons taillées au FIB pour avoir une
résolution spatiale sub-micronique. Une photographie d’une pointe est présen- tée en figure
3.41 (b). La hauteur de cette derniere est de 1,2 um et la largeur a I'extrémité est de 120 nm.

3.4.4] IMAGE TOPOGRAPHIQUE

Une piste de platine de 300 nm d’épaisseur environ, déposée sur un substrat de pyrex
a été utilisée pour faire une étude topographique. Nous avons gravé de moitié I'épaisseur de
cette piste a l'aide de faisceaux d'ions localisés (FIB). La figure 3.42 (a) présente I'image de
la lettre T (avec une largeur de trait de 600 nm environ) et (b) sa topographie obtenue avec
notre microscope a force atomique en mode dynamique.
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(a) Photographie d’'un diapason muni de deux (b) Zoom de I'extrémité d’une pointe taillée au FIB
pointes de tungsténe sur chaque bras pour
I'équilibrer

FIGURE 3.41 — Photographies du diapason et d’'une pointe de tungsténe

.h \"J CUrr WD
10.00 kV | 43 pA | 4.0 mm

¥ (1imh

FIGURE 3.42 — (a) Image du T et (b) sa topographie obtenue avec notre microscope

Nous avons étudié également la topographie de la lettre T avec un AFM commercial
(Dimension 3100 - Veeco). La figure 3.43 présente I'image du T obtenue avec (a) I'AFM

classique, (b) notre microscope et (c) son profil vertical (comparaison du profil des deux
microscopes).
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FIGURE 3.43 — Topographie du T obtenue avec (a) un AFM classique, (b) notre micro- scope
et (c) son profil en Z (comparaison du profil des deux microscopes)

Les dimensions X, Y et Z de la lettre T sont les mémes pour les deux microscopes. La
profondeur de gravure est estimée a 150 nm. Nous remarquons nettement la convo- lution
de la pointe de tungsténe due a sa dégradation lors du balayage. La figure 3.44 compare la
forme de la pointe apres I'étude topographique (la figure 3.43 (b) représen- tant la géométrie
de la pointe avant I'étude topographique).

FIGURE 3.44 —Image de la pointe de tungstene apres I'étude topographique

En conclusion, ces résultats montrent les performances de notre microscope a force
atomique utilisant une excitation photo-thermique. lls sont comparables a ceux ob- tenus
avec un microscope a force atomique classique.
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3.5/ CONCLUSION

En plus des deux principaux modes d’excitation, électrique et mécanique, nous avons
présenté dans ce chapitre une nouvelle méthode d’excitation du diapason a quartz placé
dans un microscope en champ proche : I'excitation photo-thermique. En détaillant ses
particularités électrique et mécanique, nous avons conclu que ce type d’'excitation présentait
de nombreux avantages : absence du mode d'anti-résonance, flexibilité expé- rimentale.

En effet, nous avons mis en évidence linfluence de la connectique et des instru-
ments de mesure sur le comportement du facteur de qualité, de la fréquence de réso- nance
mais également de I'amplitude de vibration. Au vu des résultats théoriques, nous avons
souligné qu’un compromis devait étre réalisé pour avoir un bon facteur de qua- lité et une
amplitude de vibration assez élevée pour étre détectable sur un amplificateur a détection
synchrone. Par ailleurs, tout comme I'excitation mécanique, I'absence d'anti- résonance
permet la détection de contact pointe-échantillon sans ambiguité sur la phase. La
comparaison entre nos résultats théoriques et expérimentaux a permis de valider notre
modéele électrique.

Au niveau du comportement mécanique, la prise en compte de la base du diapa- son
est importante pour avoir une représentation réelle des amplitudes de vibration des deux
bras, et notamment lorsqu’une charge est ajoutée sur I'un d’entre eux. Le résona- teur a
quartz, lorsqu'il est décapsulé, a un facteur de qualité supérieur a 10 000 (sans masse
ajoutée). Nous avons également souligné I'importance d'équilibrer le diapason pour
minimiser I'amortissement au sein du matériau piézoélectriqgue. Bien qu'il soit diffi- cile
d'estimer les amortissements du systeme, nous avons pu faire un choix de modéle
représentatif.

L'excitation laser a permis de simplifier les installations expérimentales puisque la

position du laser et sa focalisation sur le diapason n’influencent guére le facteur de qualité et
la fréquence de résonance du résonateur a quartz. Les résultats de topographie ont
confirmé les performances du diapason en tant que capteur de force. lls ont démontré par
ailleurs les performances de I'excitation photo-thermique pour la résonance du diapason.

Enfin, le chapitre suivant va introduire et présenter le diapason en tant que cap- teur
de force, en utilisant une sonde thermocouple & la place d’une pointe en tungsténe. L’objectif
est d'avoir une force de contact identique, ce qui permet d'avoir une surface de contact
similaire entre chague mesure thermique. En mode actif, ce paramétre est a prendre en
compte pour la reproductibilité des mesures. Contrairement a la pointe de tungstene, rigide,
le micro-fil va amortir le contact et ne se déformera que faiblement, assurant une surface de
contact identique.
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MICROSCOPIE THERMIQUE EN MODE
ACTIF

Dans le but de déterminer les caractéristiques thermiques des matériaux, nous avons
ajouté a notre microscope thermique un systéme associant un thermocouple et un diapason
a quartz. Dans la premiére partie de ce chapitre, nous modélisons la sonde bifi- laire par un
modéle thermique simple, non couplé, en considérant la résistivité électrigue indépendante
de la température. Afin d'analyser la sensibilité au contact de la sonde, nous analysons le
comportement thermique des deux fils du thermocouple : le platine et le platine-rhodié.
Nous comparons ensuite cette sonde constituée de deux matériaux dif- férents avec une
sonde composée de deux fils ayant les propriétés thermiques moyennes du platine et du
platine-rhodié. Nous complexifions ensuite ce modéle thermique en in- troduisant un
couplage entre les différentes harmoniques : la résistivité électrique est ici dépendante de la
température. Nous verrons qu'il est important de prendre en compte ce phénoméne pour
estimer la température réelle du capteur.

Nous présentons en deuxiéme partie de ce chapitre les résultats relatifs a I'utili- sation
de sondes résistives et thermocouples en mode actif. Quatre sondes différentes, de 1,3 et5
pm de diametre sont étudiées. Nous confrontons tout d’abord les données théoriques avec
les données expérimentales pour valider notre modéle thermigue. Nous verrons que
certains parameétres, tels que la longueur et le rayon du fil, influencent for- tement la réponse
thermigue des capteurs. Nous comparons ensuite ces quatre sondes a travers des études
topographiques. Nous expliquons l'importance du positionnement de la sonde sur le
résonateur a quartz. Le but est de placer le capteur sur le diapason sans dégrader son
facteur de qualité. Nous verrons par ailleurs comment améliorer la résolution spatiale du
thermocouple en modifiant la géométrie de sa jonction par fais- ceaux d'ions focalisés. Nous
nous intéressons enfin aux études thermiques des quatre sondes thermorésistives, études
des composantes 2f et 3f, en comparant leur sensibilité au contact et leur contraste
thermique avec différents matériaux.

4.1/ MODELE THERMIQUE DE LA SONDE

4.1.1/ MODELISATION BIFILAIRE NON COUPLEE

La sonde thermique, gu’elle soit résistive ou thermoélectrique, fonctionne de ma- niere
similaire aux sondes que I'on peut utiliser en anémomeétrie, notamment 'anémome-

85
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trie & fil chaud dont le principe est de mesurer les caractéristiques d'un fluide en déter-
minant le flux thermique perdu par convection lorsque celui-ci est chauffé par effet Joule. La
variation de température va induire une variation de résistance du fil que I'on mesure a
travers un pont de Wheatstone.

Nous modélisons dans cette section une sonde thermocouple bifilaire chauffée par
effet Joule. L'équilibre thermique entre la sonde et le milieu environnant fait apparaitre un
bilan d’énergie liant les caractéristiques de ces deux acteurs. Ainsi différents phé- nomenes
thermiques interviennent : la conduction, la convection, le rayonnement. Pour analyser ces
phénomenes et mettre en place un modéle thermique, il est nécessaire de minimiser la
complexité du probléme en émettant quelques hypothéses. La premiére concerne I'absence
de gradient de température au niveau de la section droite du fil. Pour que cette hypothése
soit vérifiée, il faut s’assurer que le nombre de Biot soit trés faible (< 0,1). La seconde
consiste a supposer, pour nos thermocouples, que la gaine d'argent, avec un diametre
minimum 10 fois supérieur au fil de platine-rhodié, agit comme un puits de chaleur. Comme
le fil de platine-rhodié (ou platine) et le fil d'argent sont connectés thermiquement et
électriquement, on supposera donc que la température aux extrémités du fil de platine-
rhodié (ou platine) est la méme que celle du fil d'argent, soit la tempéra- ture ambiante.
L'origine, a x = 0, est placée a la jonction chaude et I'extrémité du fil de platine-rhodié a x = L,
avec L la demi-longueur du fil (cf. figure 4.1).

Gaine d'argent

xéO

FIGURE 4.1 — Schéma de principe du thermocouple utilisé pour le modéle théorique

Nous travaillons de plus a des températures inférieures a 400 °C, ce qui nous per- met
de supposer que les effets de transferts radiatifs externes peuvent étre négligés [111, 112].
La sonde est chauffée par effet Joule par le biais d’'un courant alternatif (le contact est
considéré comme ponctuel en x = 0).

Nous analysons le comportement thermique des deux fils du thermocouple : le platine
et le platine-rhodié. Nous développons ainsi un modéle thermique simple, non couplé, en
considérant la résistivité électrique indépendante de la température. Les va- leurs de la
section, du périmétre, de la fréquence et du coefficient de convection sont les mémes pour
les deux fils. La température T (x, t) étudiée est relative a la température ambiante. A partir
de I'équation de la chaleur d'un fil chauffé par effet Joule, les équations des deux fils 1 et 2
du thermocouple s’expriment alors par :
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0 PT) 12 aT1(x,)
a)\13 % —hpTi(x, ) +01 —— = P15 S % L<x<0
(4.1)
A2T2(x, 1) ()2 aTa(x,1)
E)\S —7 —hpTa(x, t)+02_s_ 02Cs,S . O0<x<L

Dans la partie gauche de I'équation, le premier terme correspond a la conduction
thermique avec S la section du fil et A sa conductivité thermique. Le second terme repré-
sente la dissipation thermique du fil avec I'air ambiant par convection. Nous avons ainsi h le
coefficient de convection et p le périmétre du fil. Le dernier terme correspond a la puissance
dissipée par effet Joule avec I(t) le courant (I(t) = locos(cwt)) et © la résistivité du fil. Le terme

de droite représente enfin la variation d’énergie interne,

Comme l'ont indiqué plusieurs auteurs [111, 11

avec csla chaleur spécifique.

3], la contribution de l'effet Peltier est

négligeable (deux ordres de grandeur inférieur a I'effet Joule). La résolution de I'équation a

la premiére harmonique n’est donc pas pertinente.

L'échauffement de la sonde se produit a la deuxieme harmonique. L'expression du

bilan thermique, pour un régime établi,
temporels (T (x,t) = T (x)eZ®) :

devient apres séparation des termes spatio-

idle(x) hp o1 ,_ 2A0PL;
- X)+ Iz = LT1(x -L<x<0
S vl v il v “2)
H d?Tyx) hp ,_ Ziopgs, '
" —ae T+ Sszb =~ 12 O<x<t
Nous avons ensuite :
L2
S_dﬁ_dTl(X) —mT (0 =——2L 12 L <x<0
= 2A\152 4.3)
4T m2T, ()= —_ 22 12 O<x<L |
Y 22 YK
avec les parametres :
hp  2iwpCs, hp  2iwpLs,
m= —+— et my= —+—=22
! MS M 2 A2S A2
Les solutions des équations 4.3 sont par conséquent :
OT1(0)= ——— |2+ AjeMX + B~ MiX -L<x<0
¥ 1(¥) S 2m21l) 1 1
) ) (4.4)
To(X)= ——=— |+ A MX + BpMX O0<x<L
g T2(x) 2)\282m§b 2 £
avec pour conditions aux limites :
0
] T1(0)=T40)
= I 2 |
x=0 SGT(0) —Azs dT2 e As O (4.5)
dx 'yveg 12 dx "o
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gTi-D=0

<
|

A To(L) =0 (4.6)

Les constantes A1 et B12 sont ensuite déterminées a l'aide de ces conditions aux
limites, pour lesquels G est la conductance (incluant la conductance de contact et celle de
I'échantillon) et R jla résistance de jonction. La résistance de jonction, dans un cas idéal, est
nulle. En réalité, la réduction de la section du fil engendre au niveau de la jonction une
résistance locale (cf. figure 4.2). Elle est équivalente a 2 Q et 0,3 Q pour des thermocouples
de diamétre 1,3 ym et 5 ym respectivement [72].

FIGURE 4.2 — Photographie MEB de la jonction d’'un thermocouple 5 pm

4.1.2/] MODELISATION MONOFILAIRE COUPLEE

Dans le modéle complet, la résistivité électrique ¢ dépend de la température, son
expression fait intervenir un terme supplémentaire g, le coefficient de température de la
résistance du fil (K™1). Ce terme implique donc un couplage entre les harmoniques
provenant du courant électrique et de la température (cf. équations 4.1). Les travaux d’Olivier
Chapuis [114] ont montré que la dépendance linéaire de la résistivité du fil avec la
température générait des harmonigues couplées ainsi que des valeurs de température
pouvant étre tres différentes du modéle non couplé.

A partir des équations 4.1, nous avons I(t) = I'ae'®, T (X, t) = To(X) + T 202+ T oot
+ ..+ T @et o(T) = oo(1 + aT (x, 1)). La température T (°C) est relative & la température
ambiante Ta (T nwe"@ est la partie réelle de I'écriture complexe A.e® oll Ane, = [T nwl). Il serait
trés délicat d'étudier le systeme 4.1 en considérant l'influence de la résistance de jonction.
Cette étude n'apporterait aucune information complémentaire sur la compréhension du
contact. Nous savons maintenant que nous pouvons modéliser la sonde comme un fil résistif
dont les propriétés physiques sont celles du platine et du platine-rhodié. La jonction se situe
en x = 0 et I'extrémité en x = L. Nous avons donc fait le choix d'étudier uniquement ce fil
résistif. Ainsi, en remplacant les termes I(t) et o(T ) précédents dans I'équation 4.1, nous
avons :

-\

92T (x,1) +pCaT(x ) 4 hp hP1(x. 1) = oo(1 + aT(x, t))

X _3C(1 + g 2ict
ox2 ot S S2 7_( ¢ 47
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En se basant sur le méme raisonnement que Gomes [115] pour une sonde de
Wollaston, nous avons le bilan thermique du thermocouple :

)\dzg)?gx) + %TO(X) 00|ac (1 + e2ict) 4 oo !ac (1+ eZ9NYT (x) +
_)\%ezm + %fZQeZicot + 2i00CT 5 22 %}50(1 + 20Ny, e2icty
_)\%emcot + %f 2O + AT 4 ot - o;sago (1 + e 2T, e+
¥ +
_)\% enicdt 4 %fZHQeZnimt + 2nicopcT 2nooeZnioo'[ 00 LC (1+ 2@y, e2nicot
(4.8)

Rappelons que seules les parties réelles sont utilisées, soit :

T, £20 xe2idt = % (L + N

T et xe2ict

% (eZio)t + eﬁioot )T~4 o

(4.9)
L'équation de la chaleur devient alors :
_)\dzg)?gx) + %TO(X) OOIac 1+ ezm) + 00 Lc 1+ ezm)TO(X) +
NPT 200 jxim 2icot " %szerimt + 2icycT 2®e2icot OSSL%OT et + OSSL%OT % %1 +e dict)

2 . ~ . . ~ ; Rq =~ : ; ;
_)\d?;(gwelllﬁi + %T%)emcot + dicoocT 4me4|@t Op l50 T, gdict 4 0o acOT o X ;e 2icx eGIGI)+

252 @ 252

+ +
-\ 4% 2ne0 e2nicdt 4 @f @2niadt 4 InicoocT @2nicot oo Ba T 2nict 4 Qo Ba T w1 (ez(n—l)ioot + e2(n+1)i(.)t)
dx2 S 2N pC 2nw 252 2nme 557 2nw v

(4.10)

Posons J = ‘Z)f\'sag etms = 22 + Zn'wpc . En identifiant chaque harmonique, I'équation

se décompose de la maniere suivante :
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d2To(x)
5x2

d2T~2Q)
5x2

PT a0
&x2

d2T~2noo

—m2Ty(x) + JaTy(x) + J §~2®
2f - I
—M3T ¢, + JAT o(X) +JOT o, + JET 465

=~ (O ~ A~
~ T a6+ 35T 20+ 90T 40+ 5T 6

- mgn-f no +J ;T 21y + JaT zpe + J ;T 20+

(4.11)

En utilisant le vecteur X de la forme X = (To(X), T 2, T 4o .. T 2n0), l€ Systéme peut étre
écrit sous la forme d'une équation différentielle matricielle du second ordre :

Avec
Ja —mg Ne
Ja Ja—m?2
A= 0 Jg

0 s s a1 i
N

o + AX=B
0 0
J% 0
Ja —mf1 0
_m2
0 .. Ja ms.

I B 1 I I

M a
o |
o

[T O] (11T I:ﬂD]]]]]]l
: o

o

|

Om

M O

(4.12)

Il est possible de résoudre ce systeme analytiquement si nous étudions les compo-
santes To(x) et Ty mais la résolution numérique (annexe VI) est de loin la plus facile a
utiliser, notamment en termes d’étude, si I'on veut considérer davantage d’harmoniques, et

de rapidité de traitement.

La figure 4.3 décrit la transformée de Fourier de la température d’un fil résistif pour f=
30 Hz et A, p, Q, O et ¢cs correspondant aux parameétres physiques moyens du pla- tine et du
platine-rhodié (PtooRh1g). Pour de hautes températures, d’autres harmoniques apparaissent
(4f, 6f ...). Dans le cas présent, la composante 4f apparait a partir d’'une variation de
température de jonction 2f de 30 °C pour la sonde 5 um et de 27 °C pour la sonde 1,3 pm.
Les courbes représentent la variation de température de la jonction pour différents courants

d’alimentation.
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FIGURE 4.3 — Transformée de Fourier de la variation de température de jonction d’un fil
résistif pour différents courants d’alimentation

Regardons l'influence du coefficient a (sensibilité thermique de la résistance) sur le
comportement thermique de la sonde pour différentes températures de fonctionnement. La
courbe en figure 4.4 présente I'écart entre les modeles numériques pour lesquels a=0eta
* (. Cet écart sur la température moyenne 2f est représentée en fonction de la température
moyenne 2f de la sonde pour laquelle a est pris en considération (a * 0).

Nous avons considéré deux fils dont les paramétres correspondent aux proprié- tés
thermiques moyennes du platine et du platine-rhodié. La fréquence d’'excitation est de 30
Hz. Nous avons étudié deux diameétres de sonde : 1,3 pm et 5 ym ayant pour demi-longueur
respectives L = 100 ym et L = 300 pym. Nous avons analysé I'écart de température pour des
conditions a I'air ambiant et sous vide (h = 0 W.m~2K~1). On re- marque qu’a partir d'une
température moyenne 2f équivalente a 10 °C, I'écart entre les deux courbes devient non
négligeable (supérieur & 5 %). Le couplage des harmoniques
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FIGURE 4.4 — Erreur entre les courbes de température moyenne 2f pour lesquelles a=0 et a
* (. Etudes des sondes 1,3 et 5 ym pour différents coefficients d’échange thermique h.

est alors primordial afin d’estimer au mieux la température réelle du thermocouple.

4.1.3/ ETUDES ET COMPARAISONS DES DIFFERENTS MODELES THERMIQUES

L’objectif est de déterminer les propriétés thermophysiques des matériaux en étudiant
le refroidissement de la sonde suite a un contact. Ainsi, le rapport de mesure au contact est
le paramétre le plus important pour la microscopie en mode actif. C'est le ratio entre la
température de la sonde au contact et la température de la sonde hors contact. Méme si les
profils de température sont trés différents selon les modéles utilisés, et la prise en compte ou
non de la résistance de jonction R j, nous allons vérifier si le contraste de mesure lors d’un
contact est affecté de la méme maniére.

Influence de la résistance de jonction R j, sonde hors contact

Comme Chirtoc [116] avec des thermocouples de types K et S, nous allons com-
parer une sonde constituée de deux matériaux différents, le platine et le platine-rhodié, ayant
leurs propres propriétés physiques (o, Cs, A, ©), avec une sonde constituée d'un fil ayant les
propriétés moyennes du platine et du platine-rhodié. Nous comparerons dans cette section
la réponse thermique des deux sondes en utilisant une modélisation non couplée.

La figure 4.5 présente la variation de température de I'harmonique 2f du ther-
mocouple le long du fil. Les paramétres utilisés pour I'étude sont un diametre de 1,3 ym (5
pm), un courant de 2 mA (10 mA), un coefficient d’échange thermique de 6 500 W.m—2.K1
(2 300 W.m~2.K~1), une résistance de jonction nulle et une fréquence de
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30 Hz. On remarque que le profil de température du thermocouple n’est pas symeétrique
puisqu’on est en présence de deux matériaux différents. La courbe noire (marqueurs en

forme d’'étoile) correspond au profil de température du fil de longueur 2L ayant les propriétés
thermigues moyennes du platine et du platine-rhodié.
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FIGURE 4.5 — Profil de température d'un thermocouple avec les propriétés thermiques du

platine, du platine-rhodié et de la moyenne des deux matériaux.

Les paramétres physiques du thermocouple de type S utilisés dans I'étude sont
exposeés dans le tableau 4.1.

Platine | Platine-rhodié | Moyenne
Conductivité A (W.m~1.K™1) 71,6 38,0 54,8
Masse volumique o (kg.m~3) 21450 19970 20710
Chaleur spécifique cs (J.kg=L.K™1) 133,0 144,0 138,5
Résistivité électrique o (X1078Q.m) | 10,58 18,8 14,69

TABLE 4.1 — Paramétres physiques du platine et du platine-rhodié

En se basant sur les résultats de la figure 4.5 (a), un écart de I'ordre de 3 % est ob-
servé au niveau des températures moyenne Tmoy €t de jonction T jentre les deux sondes. La
méme étude a été réalisée avec un thermocouple de 5 ym donnant le méme résultat.

Regardons linfluence de R jsur le profil de température des deux sondes (fils iden-
tiques = et différents *), de 1,3 pm (figure 4.6 (a)) et 5 um (figure 4.6 (b)) de diamétre.

La résistance de jonction implique un effet Joule localisé. Le tableau 4.2 présente

I'écart entre les deux modeles de thermocouple (fils identiques et fils différents) pour
différentes valeurs de Rj.
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FIGURE 4.6 — Profil de température des deux thermocouples (fils identiques = et diffé- rents
*) en fonction de la résistance de jonction

Thermocouple 1,3 pm

Thermocouple 5 ym

Ri(Q) 0 2 4 6 o | 05| 1 |15
EcartTj(%) |284 (219|174 | 142 | 2,76 | 2,06 | 1,60 | 1,27
Ecart Tmoy (%) | 2,94 | 2,50 | 2,15 | 1,86 || 3,00 | 2,46 | 2,06 | 1,71

TABLE 4.2 — Ecart de température (moyenne et de jonction) entre les deux modéles de
thermocouple. Etude des sondes 1,3 et 5 pm pour différentes résistances de jonction.

On constate que plus la résistance de jonction est élevée et plus l'écart de
température entre les deux modeéles de sonde diminue.

Influence de la résistance de jonction R j, sonde au contact

Méme si les profils de température présentés en figure 4.6 sont différents, intéressons-
nous a linfluence de la résistance de jonction R j suite au contact de la sonde sur un
échantillon. Définissons les rapports suivants :

— Alajonction

— Le long duffil

avec:

— Tj latempérature de lajonction

BJ =_°
T
TmOyC
Bmo =
T moy

— Tj, la température de la jonction au contact
— Tmoy la température moyenne du fil
— Tmoy, la température moyenne du fil au contact

(4.13)

(4.14)
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Nous allons étudier maintenant le profil de température suite a un contact. Les trois
modeles présentés précédemment sont étudiés (cf. tableau 4.3), a savoir :

— le modéle monofilaire non couplé (a = 0) ayant les propriétés moyennes du pla- tine
et du platine-rhodié,

— le modéle monofilaire couplé (a* 0) ayant les propriétés moyennes du platine et du
platine-rhodié,

— le modeéle bifilaire non couplé (a = 0) ayant deux fils différents : le platine et le
platine-rhodié.

Modélisation T
monofilaire PTG 02 _ aTx)
non couplée NS 7= —hpT(x, ) + 0 Z¢- = pcsS —=
[72] (=, a=0)
Modélisation e
monofilaire
PTG 2 _ aT (xt
couplée [114] AS —giﬁﬂ hpT (x, 1) + og(1 +aT (x ,1)) X - = pcs o
(=,a*0)
Modélisation O , )
bifilaire non % S a}# —hpT(x,t)+ 01@ =P1Gs,S a_n%  L<x<0
5 AT _ 102 _ ATa(x,t
CO(_U_?IZe:[gB] S s 0D —hpT{x, )+ 01 = pyc,8 T 0<x<L

TABLE 4.3 — Présentation des différents modéles thermiques utilisés pour la comparaison de
la réponse thermique de la sonde suite a un contact

Pour un thermocouple de 1,3 ym (5 pm) de diametre, la conductance équivalente sur
un échantillon de cuivre est de 3,2.10"W.K~1(10.10-6W.K™1) [72]. La figure 4.7 montre le

profil de température du thermocouple (résistance de jonction nulle) suite au contact avec ce
matériau.

8
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FIGURE 4.7 — Profil de température des deux thermocouples au contact du cuivre (traits
continus, sans contact - traits en pointillés, en contact)

Ces profils de température sont dépendants du fil lui-méme (longueur, diamétre,
matériaux), de la conductance mais également du courant injecté dans la sonde. Pour le
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cas présent, on remarque nettement le refroidissement de la sonde suite au contact. Le
profil de température de la sonde au contact du cuivre (modéles bifilaire et monofilaire non
couplés) en fonction de la résistance de jonction est présenté en figure 4.8.
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—

FIGURE 4.8 — Profil de température des thermocouples 1,3 pm et 5 ym au contact du cuivre
en fonction de leur résistance de jonction (traits continus, fil ayant les propriétés moyennes
du platine et du platine-rhodié (=) - traits en pointillés, fils de platine et de platine-rhodié (*)).
Utilisation des modéles bifilaire et monofilaire non couplés.

En se basant sur les résultats de la figure 4.8, nous pouvons en déduire le rapport au
contact de la température de jonction B j et de la température moyenne Pmoy des deux

thermocouples (cf. tableau 4.4). Nous comparons ici les modéles moncfilaire et bifilaire non
couplés.

Thermocouple 1,3 ym Thermocouple 5 ym
Rj(Q) 0 2 4 6 0 0,5 1 15
B = |l 0,4759 | 0,4759 | 0,4759 | 0,4759 || 0,5840 | 0,5840 | 0,5840 | 0,5840
> || 0,4743 | 0,4743 | 0,4743 | 0,4743 || 0,5824 | 0,5824 | 0,5824 | 0,5824

Ecartp

(%) i 0,34 0,34 0,34 0,34 0,27 0,27 0,27 0,27
5 = 0,7095 | 0,6828 | 0,6616 | 0,6443 || 0,7681 | 0,7428 | 0,7236 | 0,7085
moy

= || 0,7292 | O0,7011 | 0,6785 | 0,6600 || 0,7838 | 0,7571 | 0,7366 | 0,7204
Ecart
Bmoy (%)

TABLE 4.4 — Rapport au contact p des sondes composées de matériaux identiques (=) et
différents (*) sur une surface de cuivre. Etude des sensibilités au contact de la tem- pérature
de jonction (B j) et de la température moyenne du fil (Bmoy) pour des diametres de capteur de
1,3 pum (L =200 pm) et 5 pm (L = 300 pm). Comparaison des modeles monofilaire et bifilaire
non couplés.
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Plus le rapport p tend vers 0 et plus la sonde est sensible au contact. Ces pre- miers
résultats montrent que, pour une résistance de jonction donnée, la sensibilité au contact de
la température de jonction (B j) est meilleure que la sensibilité au contact de la température
moyenne du fil (Bmoy). Ceci confirme l'avantage que procure ['utilisation d’'un thermocouple
sur une sonde résistive.

Par ailleurs, indépendamment de la dimension du thermocouple, on remarque que la
valeur de B jn’est pas influencée par la résistance de jonction, d’ot un écart sur 3 j entre les
deux modéles de sondes (= et *) constant et inférieur a 0,35% (cases grisées

du tableau 4.4). L'écart est néanmoins plus important pour Bmoy (= 2 - 2,5 %), qui décroit
lorsque la résistance R j augmente.

Regardons l'influence de la conductance G et de la demi-longueur L sur le rapport au
contact B de la sonde. Les figures 4.9 et 4.10 représentent I'écart entre le rapport au contact
B du modele non couplé monofilaire avec celui du modéle non couplé bifilaire. Les écarts
étudiés concernent la température de jonction P j et la température moyenne le long du fil
Bmoy pour des sondes de 1,3 pm et 5 pm de diamétre. Les parametres utilisés pour les
thermocouples sont les mémes que précédemment.
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FIGURE 4.9 — Ecart entre les deux modéles monofilaire et bifilaire (fils = et * ) sur le rapport
au contact P de la température de jonction et de la température moyenne de la sonde en
fonction de la demi-longueur L et de la conductance G pour un thermocouple de 1,3 ym de
diametre.
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FIGURE 4.10 — Ecart entre les deux modeles monofilaire et bifilaire (fils = et * ) sur le
rapport au contact B de la température de jonction et de la température moyenne de la sonde
en fonction de la demi-longueur L et de la conductance G pour un thermocouple de 5 pm
de diamétre.

Quelles que soient les valeurs de la demi-longueur et de la conductance, I'écart sur le
rapport au contact de la température de jonction f j entre les deux modéles (non couplés, a=
0) de thermocouple (fils = et * ) n'excéde pas 1,2 %. Il converge méme vers cette valeur
pour de plus grandes valeurs de L et G. La différence est néanmoins plus importante pour la
température moyenne du fil.

Influence du coefficient de température a, sonde au contact

Etudions maintenant le rapport au contact p des modéles monofilaires couplé et non
couplé pour une résistance de jonction R jnulle et des courants d’alimentation diffe- rents (f =
30 Hz). Sur le méme principe que précédemment, nous comparons deux ther- mocouples
de diametre 1,3 uym (TC 1) et 5 um (TC 5), de longueur 100 pm et 300 ym respectivement.
La sonde est au contact d’'un échantillon de cuivre dont la conductance
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équivalente est de 3,2.107% W.K~1 pour TC 1 et de 10.10~% W.K~1 pour TC 5.

Bj Bmoy
Modéles =,a0=0 | =,a*0 | Ecart(%) || =,a=0 | =,a*0 | Ecart (%)
I=2mA || 0,4759 | 0,4710 1,03 0,7095 | 0,7065 0,42
TC1 I=3mA || 0,4759 | 0,4649 2,31 0,7095 | 0,6988 1,51
I=4mA || 0,4759 | 0,4556 4,27 0,7095 | 0,6867 3,21
I=10mA || 0,5840 | 0,5788 0,89 0,7687 | 0,7648 0,51
TCS5 | |1=12mA || 05840 | 0,5767 1,25 0,7687 | 0,7624 0,82
|=14mA || 05840 | 0,5734 0,7687 | 0,7585

TABLE 4.5 — Rapport au contact 3. Comparaison des modéles monofilaires non couplé (=, a
= 0) et couplé (=, a* 0). Etude des sensibilités au contact de la température de jonction (B j)
et de la température moyenne du fil (Bmoy) pour des diamétres de capteur de 1,3 pm (TC 1, L
=100 pm) et5 pm (TC 5, L =300 pm).

Nous constatons que le modéle monofilaire non couplé (=, a = 0) est indépendant du
courant injecté dans la sonde (il en va de méme pour le modéle bifilaire non couplé). Seul le
modéle monofilaire couplé (=, a* 0) est affecté par cette variation de courant. Ainsi pour une
méme sonde, plus l'intensité du courant est élevée et plus la sonde sera sensible au contact.
L'écart entre les deux modéles thermiques n’excéde pas 5%. Expé- rimentalement, les
courants utilisés sont de I'ordre de 2 mA pour un thermocouple 1 ym et de 10 & 12 mA pour
un thermocouple 5 um, par conséquent, I'écart entre les deux modeles thermiques est
inférieur & 1,25 %.

Regardons maintenant I'influence de la conductance G et de la demi-longueur L sur le
rapport au contact de la sonde P. Les figures 4.11 et 4.12 représentent I'écart entre la
sensibilité de la sonde au contact des modeles monofilaire non couplé et non couplé. Les
parameétres utilisés pour les thermocouples 1,3 pm et 5 pym sont les mémes que
précédemment. Les rapports au contact de la température de jonction B j et de la
température moyenne du fil Bmoy sont étudiés.



100 CHAPITRE 4. MICROSCOPIE THERMIQUE EN MODE ACTIF

= 2.2
>
% 25. 2
3 1.8
= omd
2 16
@ 1.5-
2 1.4
3
Xy s 1.2
o
? 0.5- 1
=
g %0 “Mos
w
- P “’200 06
o 100 150
Conductance G {pW.“C"1) Demi-longueur L (um)

(a) Ecart sur le rapport B;

0.5

couplé / non couplé (%)

moy

-0.5-L
100

Ecart sur p

Demi-longueur L (pm) Conductance G (pW,°C'1)
(b) Ecart sur le rapport Py

FIGURE 4.11 — Ecart entre les deux modéles couplé et non couplé sur le rapport au contact
B de la température de jonction et de la température moyenne de la sonde en fonction de la
demi-longueur L et de la conductance G pour un thermocouple de 1,3 ym de diamétre.
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FIGURE 4.12 — Ecart entre les deux modéles couplé et non couplé sur le rapport au contact
B de la température de jonction et de la température moyenne de la sonde en fonction de la
demi-longueur L et de la conductance G pour un thermocouple de 5 ym de diametre.



102 CHAPITRE 4. MICROSCOPIE THERMIQUE EN MODE ACTIF

Quelles que soient les valeurs de la demi-longueur et de la conductance, I'écart sur B j
entre les deux modeles monofilaires (couplé et non couplé) de thermocouple n'excede pas
2,5 %. Il converge méme vers cette valeur pour de plus grandes valeurs de L et G. La
différence est par contre moins importante pour la température moyenne du fil.

En conclusion, compte-tenu du faible écart des sensibilités au contact B jet Pmoy entre
les différents modéles thermiques, et de l'influence de R jnulle pour le rapport au contact de
la température de jonction, cela confirme I'utilisation d’'un modéle monofilaire développé par
Thiery [72] dont la solution donne :

__ 1 (4.15)
p= 1+kG '
ou:
K:tanh(mL) = h_p+2|oopcs ¢ £:G0+Ge:i.i+i
2AmS AS A G GcGe 2b )\e Gc

avec G¢ et Ge la conductance de contact et celle de I'échantillon, Ae la conductivité
thermigque de I'échantillon et b le rayon de contact thermique [117].

Le rapport au contact P étant invariant (2 un pourcentage prés) selon le modéle uti-
lisé, nous pouvons ainsi utiliser le modéle du thermocouple de type S comme une sonde
résistive (monofilaire) ayant les propriétés physiques moyennes du platine et du platine-
rhodié puisque le modele a fil unique n’a quasiment aucune influence sur le rapport de
contact (écart de 0,3%). Par ailleurs, le courant d’alimentation, la résistance de jonction et la
fréquence d’excitation du systéme n’ont pas d'influence sur les résultats présentés dans les
figures 4.9 et 4.10.

4.2/ RESULTATS EXPERIMENTAUX

Nous présentons dans cette section les résultats relatifs a [I'utilisation de sondes
résistives et thermocouples en mode actif. Nous avons utilisé le méme banc expérimen- tal
que celui décrit dans le Chapitre 3. La pointe de tungsténe utilisée pour le contact a été
remplacée par une sonde thermorésistive. Nous comparons tout d’abord les données
expérimentales avec les données théoriques de notre modéle thermigue. Nous nous inté-
ressons ensuite aux études thermiques de quatre sondes thermorésistives de différents
diameétres. Nous analysons les composantes 2f et 3f en comparant leur sensibilité au
contact et leur contraste thermique avec différents matériaux.

4.2.1/ ETUDES FREQUENTIELLES DES DIFFERENTES SONDES

Dans la littérature, de nombreux auteurs [118, 119, 114, 117, 120, 121] utilisent les
sondes de Wollaston en mode actif pour caractériser les propriétés thermophysiques des
matériaux. Nous comparons ici quatre types de sondes et leurs résolutions spatiales. Ainsi,
deux thermocouples de type S et deux fils résistifs de platine-rhodié sont analysés, avec des
diametres de 1,3 pymet5 pym.
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Nous avons premiérement étudié la réponse en fréquence de chaque sonde puis
nous avons expérimenté un méme échantillon pour établir des comparaisons thermique et
topographique entre chaque capteur.

Nous avons alimenté les sondes afin d’'obtenir une température moyenne des fils
identique, ce qui implique une tension a I'harmonique 3f équivalente. La figure 4.13 pré-
sente la réponse en fréquence des quatre sondes, avec une température moyenne de 8 °C
relative a la température ambiante. La fréquence présente en abscisse correspond a la
fréquence d’alimentation des sondes.
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FIGURE 4.13 — Réponse électrique des quatre sondes thermoélectriques en fonction de la
fréquence d'alimentation du circuit. Etude de la composante 3f (FC = Fréquence de
Coupure).

On remarque que la fréquence de coupure est respectivement de 620 Hz et 54 Hz
pour des sondes résistives 1,3 ym et 5 um, et de 520 Hz et 87 Hz pour les thermocouples
1,3umet5 pum.
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Comparaison des résultats avec le modéele numérique

Avant de comparer les données théoriques et expérimentales, il est nécessaire
d’identifier les paramétres géométriques des sondes (le rayon indiqué par le constructeur
n'est pas forcément le rayon réel du fil). Nous avons donc réalisé des mesures au MEB et
leurs dimensions sont les suivantes :

— Résistive 1,3 pm (R1) : R=0,75 pm, 2L =220 pm

— Thermocouple 1,3 pm (T1) : R=0,83 pm, 2L =300 pm
— Résistive 5 ym (R5) : R =2,55 pm, 2L =660 pm

— Thermocouple 5 ym (T5) : R=3,1 pm, 2L =480 pm

Nous avons étudié les réponses électriques des sondes (tension de la composante 3f)
pour différentes fréquences. Les résultats sont donnés en figures 4.14 et 4.15.
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FIGURE 4.14 — Comparaison des courbes théoriques et expérimentales des sondes ré-
sistives. Etude de la composante 3f.
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mocouples. Etude de la composante 3f.
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On observe un léger décalage en fréquence entre les courbes expérimentales et
théoriques (= 10 Hz). Or, pour un courant d’alimentation donné, de nombreux paramétres
ont une influence sur la réponse thermique de la sonde (rayon, g, h, A, ¢s, p, O, L, résis-
tance du fil). Une variation de quelques pour-cent sur chacun d’entre eux entraine une
modification de la réponse en fréquence du fil et/ou de son amplitude. Le tableau 4.6
présente les résultats des décalages en fréquence (Af) et en amplitude (AU). Nous avons

modifié de +10% les différentes variables individuellement. Les données AU ont été ob-
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tenues en comparant les différentes amplitudes pour f = 1 Hz. Celles de Af proviennent de la
variation de la fréquence de coupure pour chaque modification effectuée. Nous étudions ici
la composante a I’harmonique 3f des quatre sondes R1, R5, T1 et T5.

Paramétres || Rayon a h A Cs o} o L Rest

R1 Af (%) -6,7 0 66 | 2,7 | -96 | -9,6 0 -5,7 0

AU (%) || -24,2 8,9 56 | -2,8 0 0 8,9 54 8,8

Af (%) -0,73 0 085] 04 |-12]-12 0 -0,66 0

R5
AU (%) || -279 | 10,3 | -63 | 3,4 0 0 10,3 | 6,5 10
T Af (%) -6,7 0 66 | 2,7 | -96 | -9,6 0 -5,7 0
AU (%) || -24,2 89 | -56 | -28 0 0 8,9 5,4 8,8
5 Af (%) -0,5 0 065| -1 |-16|-1,6 0 -1,9 0

AU (%) || -29,6 | 10,2 | -3,7 | 59 0 0 10,2 | 12,3 10

TABLE 4.6 — Détermination des décalages en fréquence Af et en amplitude AU pour une
variation de +10% sur chacun des paramétres. Etude de la composante 3f des quatre
sondes R1, R5, T1 et T5.

On remarque qu’une incertitude de mesure de l'ordre de quelques pour-cent sur
chacun de ces paramétres peut engendrer des modifications importantes de la compo-
sante 3f sur sa réponse en fréquence, son amplitude ou encore les deux. En effet, une
variation de 10% sur la mesure du rayon entraine une modification de plus de 20% sur
'amplitude 3f. Il en va de méme pour les paramétres o, a et Res ¢, pour lesquels une
variation de 10% sur chacun d’entre eux engendre une variation d’amplitude 3f de 10%
environ. On constate par ailleurs que I'ampleur de ces modifications est différente pour des
sondes de 1,3 pm et 5 pm de diamétre.

Intéressons-nous maintenant a la composante 2f. Le modéle couplé ne tient pas
compte de la résistance de jonction R j qui a une influence sur 'amplitude de cette com-
posante. Les courbes comparatives entre le modéle numérique et les données expéri-
mentales des deux thermocouples ont donc été normalisées et sont présentées en figure
4.16.

On remarque que les courbes expérimentales et théoriques concordent. De la méme
maniére que la composante 3f, nous avons modifié de +10% les différentes va- riables
individuellement. Le tableau 4.7 présente les résultats des décalages en fré- quence (Af) et
en amplitude (AU) de la composante a 'harmonique 2f des deux ther- mocouples T1 et T5.

Hormis R j, les paramétres (rayon, a, h, A, ¢s, o, O, L, résistance du fil) n'ont aucune
influence sur 'amplitude de la composante 2f, seule la fréquence est affectée.

Les comparaisons entre les courbes théoriques et expérimentales nous permettent de
valider le modele thermique puisque les données des composantes 2f et 3f concordent avec
les données théoriques.
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FIGURE 4.16 — Comparaison des courbes théoriques et expérimentales des sondes ther-
mocouples. Etude de la composante 2f.

Paramétres || Rayon | a h A Cs [e) o L Rest

T1 Af (%) -5,6 0| 67 134|-84(-84] 0 |-55 0

AU (%) -0,2 0l-01] 0 0 0 |01 0 0

5 Af (%) 05 |0|065]-1 |16 (|16 | O |-19 0

AU || 02 |o] o [of| o | o for1flo1]| o

TABLE 4.7 — Détermination des décalages en fréquence Af et en amplitude AU pour une
variation de +10% sur chacun des paramétres. Etude de la composante 2f des quatre
sondes R1, R5, T1 et T5.
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4.2.2/] ETUDES TOPOGRAPHIQUES

Nous avons utilisé un échantillon pour lequel une couche 300 nm de platine a été
déposée sur un substrat de pyrex. Par le biais du FIB, nous avons gravé une partie du dépot
sur toute son épaisseur (minimum 300 nm pour étre sir d’atteindre le substrat). La figure
4.17 est une photographie obtenue via un microscope électronique a balayage (MEB). Nous
avons étudié la lettre S, ce qui nous permet de mettre en évidence les ré- solutions spatiales
dans les deux directions X et Y. Nous avons orienté toutes les sondes suivant la hauteur des
lettres, comme indiqué par la représentation de la coupe d’'une sonde sur la figure 4.17. La
largeur des traits vaut 2,4 um pour une profondeur de 400 nm environ (mesures effectuées
a l'aide du MEB).

50 pm
Institut FEMTO-ST

FIGURE 4.17 — Echantillon étudié pour la comparaison des quatre sondes. Visualisation de
I'orientation de la sonde.

Le rayon de courbure differe en fonction de la sonde utilisée. Pour les sondes ré-
sistives 1,3 um (R1) et 5 um (R5), le rayon de courbure est de 5 pm pour R1 et 13 pm pour
R5. L'étude de la lettre S va, pour une méme sonde, souligner la différence entre les
résolutions spatiales en X et en Y. Le contraste thermique sera lui aussi affecté par la
géométrie de la sonde puisque la forme et les dimensions du S ne permettent pas d'avoir
une surface de contact identigue a chaque étape du balayage. Concernant les
thermocouples T1 (1,3 um) et T5 (5 ym), la résolution spatiale est déterminée par la jonction
réalisée au FIB. Ces sondes ont été taillées avec une forme pyramidale. Leur rayon de
courbure est de 400 nm pour R1 et 1 ym pour R5. La figure 4.18 présente les photographies
des quatre sondes utilisées pour I'étude topographique.

Nous avons montré dans le chapitre précédent les nombreux avantages a utiliser un
diapason a quartz utilisant une excitation photo-thermique. Deux étapes importantes sont
réalisées avant d'utiliser le résonateur en tant que capteur de force. Premierement, ily a le
positionnement de la sonde, qui a une influence sur la réponse du diapason (fréquence
de résonance et facteur de qualité). Deuxiemement, nous avons la jonction du thermocouple,
gu'il est possible d’affiner afin d’améliorer la résolution spatiale du capteur.

Le diapason posséde un haut facteur de qualité lorsqu’il est équilibré. En ajoutant le
thermocouple sur un des bras du résonateur, I'équilibre est rompu et le facteur de qua- lité
de ce dernier diminue. Spajer et ses collegues [106] ont mis en évidence les zones de
contraintes du diapason ; maximales au niveau de la base et minimales au milieu des
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FIGURE 4.18 — Photographies des quatre sondes

bras. lls ont réalisé un balayage XY du diapason, connecté a un détecteur synchrone et
excité photo-thermiquement. Plus la contrainte est importante et plus le signal piézo-
électrique I'est également. La figure 4.19 montre le module du signal piézoélectrique du
diapason.

traintes ma S Fibre neutre

0 1

FIGURE 4.19 — Module du signal piézoélectrique du diapason, échelle de couleur loga-
rithmique [106]

Nous voulons positionner le thermocouple sur une zone qui influence au minimum le
comportement du diapason. Contrairement aux pointes de tungsténe, nous devons
alimenter le capteur et positionner par conséquent les fils de connexion de ce dernier. Nous
avons donc placé la sonde au niveau de la fibre neutre du résonateur. C'est une zone pour
laquelle la structure ne posseéde aucune contrainte et donc aucune déformation lors de la
résonance de la structure. En effet, considérons les bras du diapason comme



110 CHAPITRE 4. MICROSCOPIE THERMIQUE EN MODE ACTIF

une poutre encastrée-libre soumise a une flexion pure. Dans I'hypothése de Bernoulli, la
fibre neutre a un allongement nul, les fibres présentes a I'extérieur subissent une traction et
les fibres qui sont a l'intérieur, subissent une compression.

Le diapason posséde des électrodes sur toutes ses faces. Pour minimiser I'apport de
masse sur le résonateur, nous avons par conséquent utilisé une des électrodes pour
connecter électriquement la sonde. La figure 4.20 présente une sonde résistive de 5 pm
positionnée au niveau de la fibre neutre. Ainsi, I'extrémité de la sonde est collée via de la
colle conductrice sur une électrode. L'autre partie (gaine d’argent de 75 pym) est collée avec
de la colle époxy (isolation électrique) sur la fibre neutre du diapason (cf. figure 4.20 (b)). Le
facteur de qualité du systeme “diapason + sonde” est, pour la sonde de la figure 4.20, de 4
700. En fonction de la quantité de colle et de son positionnement sur la base du diapason, il
est possible d'avoir un facteur de qualité compris entre 1 000 et 9 500. Malgré la difficulté de
fabrication, nous arrivons aujourd’hui a reproduire réguliéerement des systemes dont le
facteur de qualité est proche de 8 000 a I'air ambiant.

(a) Sonde positionnée au niveau de la (b) Sonde connectée sur une électrode du
fibre neutre diapason

FIGURE 4.20 — Photographies d’une sonde résistive de 5 pym positionnée sur undiapason

Concernant la jonction du thermocouple, elle est généralement imparfaite et une
retouche au FIB est indispensable pour améliorer la résolution spatiale et la qualité du
contact. Il est possible que le contact ne soit pas exactement au niveau de la jonction mais a
plusieurs dizaines de micrometres de cette derniére (hypothéses du modéle thermique
modifiées). La figure 4.21 présente des photographies de la jonction avant (a) etaprées
(b) un ajustement au FIB.

(a) Avant (b) Apres
FIGURE 4.21 — Photographies d’'une sonde thermocouple retouchée au FIB

On remarque sur la figure 4.21 (a) que la jonction n’est pas localisée a I'extrémité
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des deux fils. Il est difficile d'en réaliser une & la premiére décharge capacitive. Des
optimisations sont actuellement en cours afin d’obtenir une jonction pour laquelle les deux
matériaux sont fusionnés entierement au niveau de leur diamétre. La jonction dite “idéale”
est similaire a la figure 4.22 (a), introduisant une résistance de jonction quasiment nulle. On
remarque une fusion totale entre les deux matériaux (a noter que cette sonde a été taillée au
FIB). La figure 4.22 (b) est quant a elle une jonction avec une fusion partielle du platine et/ou
du platine rhodié. Ce type de jonction est généralement trés fragile, générant une résistance
de jonction non négligeable.

T

(a) Jonction “idéale” : fusion totale (b) Jonction imparfaite : fusion partielle
FIGURE 4.22 — Photographies de jonctions de thermocouples

Pour réaliser des images topographiques, le principe de fonctionnement est le sui-
vant : I'échantillon vient au contact de la sonde jusqu’a la détection de contact, continue de
s’approcher d’une dizaine de nanometres, puis les données thermiques et topogra- phiques
sont enregistrées. L'échantillon recule ensuite d’'une centaine de micrometres, se déplace
horizontalement et ainsi de suite jusqu’'a I'obtention d’'une image. La force de contact est
contrélée en analysant le décalage en phase du diapason. Les topographies du S obtenues
avec les quatre sondes sont présentées en figure 4.23 (a). Les images ont pour dimensions
21 x 21 pm? et ont été réalisées avec des pas de 300 nm.

Nous remarquons tout d’abord que la profondeur de gravure est équivalente a 400
nm. Le temps d’'étude avoisine les 6 heures et la température de la salle d’expéri- mentation
n'est pas contrélée, ceci explique la légere dérive que I'on observe, notamment au niveau
des dimensions du S réalisé avec la sonde R5. Cette dérive n'est actuellement pas en
mesure d'étre corrigée. Cependant, elle n'affecte pas la résolution spatiale.

Nous constatons ensuite une différence nette entre les résultats des sondes ré-
sistives et thermocouples. Pour un méme diamétre de sonde, la résolution spatiale des
thermocouples est meilleure et ce grace a la retouche au FIB de la jonction. On remarque
par ailleurs que le thermocouple de diameétre 1,3 pm donne une meilleure résolution spa-
tiale par rapport au thermocouple 5 um. Ce dernier ayant une dimension plus importante, on
distingue clairement la convolution de la pointe sur la topographie du S.
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FIGURE 4.23 — Topographies du S obtenues avec les quatre sondes thermoélectriques, 21 x
21 pm? par pas de 300 nm

Concernant les sondes résistives et au vu du positionnement de la sonde, I'effet de
convolution est moins prononceé lors des balayages suivant la hauteur de la lettre. La figure
4.24, compare le profil topographique des quatre sondes avec un AFM commercial (AFM
Dimension 3100 - Veeco). Elle met en évidence la résolution mais également la convolution
de ces capteurs.

Pour conclure sur les premiers résultats, la topographie du S réalisée par les quatre
sondes thermoélectriques montre la performance de notre systéeme (microscope alliant
diapason et thermocouple). Les données sont semblables a celles obtenues avec un AFM
commercial. Parmi les 4 capteurs, celui qui présente les meilleures résolutions spatiales en
X et en Y est le thermocouple de 1,3 pm. La dimension de la sonde et I'ajustement de la
jonction au FIB (de forme pyramidale) lui permettent d’aller au contact du pyrex sans heurter
le flanc du S (en platine). Ce parameétre est important pour étudier les phéno- meénes
thermiques des sondes sur I'échantillon.
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3 2
Distance (pm) Distance (pm)

(b) Coupe AA (c) Coupe BB

FIGURE 4.24 — Profils de topographie de la lettre S

4.2.3/ ETUDES THERMIQUES

Au niveau du contraste thermique, des comparaisons entre les températures a
I’'harmonique 3f ont également été réalisées et sont exposées en figure 4.25.

Nous avons alimenté les sondes avec un courant alternatif (générateur de courant
Keithley 6221). L'utilisation d’'un détecteur synchrone nous permet ensuite de mesurer
directement la tension aux bornes de la sonde a la troisieme harmonique. Pour les ther-
mocouples, il est également possible de mesurer simultanément la seconde harmonique en
utilisant un second détecteur synchrone. Afin d'avoir un contraste en phase et en amplitude
entre les deux matériaux (platine et pyrex) et une température moyenne du capteur similaire
pour chaque sonde (hors contact), nous avons utilisé des fréquences de 17 Hz et 232 Hz
respectivement pour R5 et R1 et 30 Hz et 232 Hz pour T5 et T1 (cf. figure 4.13).

Les parametres utilisés sont les suivants :
R1:1=2,00 mArms, f =232 Hz
R5:1=9,45 mArms, f=17 Hz
T1:1=1,75 mArms, f=232 Hz
T5:1=11,8 mArms, f=30 Hz
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FIGURE 4.25 — Réponses thermiques de l'amplitude 3f, images de dimensions
21 x 21 pm? par pas de 300 nm

On remarque que la tension 3f et le contraste thermique entre chaque image sont
totalement différents. La convolution des sondes percue précédemment sur les images de
topographie est également observée ici. Lors de I'étude du S, la zone de contact différe et le
transfert thermique est différent d’'un point a un autre.

La figure 4.26 présente les profils de température de la lettre S obtenus avec les
guatre sondes.
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FIGURE 4.26 — Profils de température de la lettre S. Les sondes sont positionnées per-
pendiculairement par rapport a la largeur de la lettre.

Lorsque la sonde est au contact du pyrex, la zone de contact est plus importante
puisqu’elle touche les flancs du S (cf. figure 4.26 (a), zone 1). C’est pourquoi nous remar-
guons, notamment pour R1, un refroidissement plus important dans cette zone alors que le
pyrex est un matériau isolant thermiquement (cf. figures 4.26 (a) et (b)). Ce n’est pas le cas
pour T1 qui posséde une jonction fine permettant d'aller sur le pyrex sans toucher le platine.
Par conséquent, I'image thermique de T1 est la plus représentative de la réalité puisqu’on
différencie clairement les deux matériaux.

Rappelons que les sondes sont placées perpendiculairement par rapport a la lar- geur
dela lettre S. Au niveau du contour du S, la zone de contact estdiminuée car
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la sonde est en surplomb avec la surface de pyrex située 400 nm plus bas (cf. figure
4.26 (a), zone 2). L'échauffement du capteur est donc plus important. L'exception est en- core
pour T1 qui possede un rayon de courbure beaucoup plus fin (= 400 nm) par rapport aux
autres sondes. On constate donc un refroidissement suite a I'effet de convolution de la
sonde (zone de contact plus importante). Ces deux phénoménes sont exposés sur les
figures 4.26 (a) et (b).

Enfin pour un méme diamétre de fil et pour une méme force d'appui, la surface de
contact sera beaucoup plus importante pour les sondes résistives que pour les sondes
thermocouples taillées au FIB. Ainsi, sur le dép6t de platine par exemple, on remarque que
la température 3f est plus faible de 0,4 °C pour la sonde R5 comparé a T5, et plus faible de
0,15 °C pour la sonde R1 comparé a T1.

Intéressons-nous maintenant aux résultats de la phase a la composante 3f (cf. figure
4.27)

1 €) 5 €)
105

14.2
144

146

152
-15.4

-15.6

FIGURE 4.27 — Réponses thermiques de la phase 3f, images de dimensions 21 x 21 pum?
par pas de 300 nm

La figure 4.28 présente les profils de phase obtenus avec les quatre sondes.

On remarque également l'influence du contact sur la réponse du capteur. Le méme
constat (réponses sur le platine et le pyrex) que sur la figure 4.25 est observé.

En conclusion, la réduction de la taille du capteur améliore nettement les résolu- tions
spatiales. Le contraste thermique, dépendant de la longueur du fil et de la conduc-
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FIGURE 4.28 — Profil de la phase de la température de la lettre S

tance, semble cependant étre affecté par cette diminution. La sensibilité de mesure dimi-
nue avec la dimension de la zone de contact (solide-solide), conformément a I'évolution de
la résistance thermique (Rc).

D’aprés le modéle thermique simplifié du thermocouple, la sensibilité au contact est
plus élevée pour la température de jonction. L'objectif est donc de réaliser un comparatif
expérimental entre les composantes 2f et 3f. Des études ont été faites pour deux tempé-
ratures de sondes différentes (cf. figure 4.29). Avec un thermocouple de diamétre 5 pm,
nous avons utilisé les paramétres suivants :

— Etude 1:1=22,0 mArms, f = 80 Hz, balayage 20 x 20 um? par pas de 300 nm (V3f
~ 5000 pV)

— Etude 2 :1=11,8 mArms, f = 30 Hz, balayage 21 x 21 pm? par pas de 300 nm (V3t
~ 500 V)

La composante 2f a un contraste quatre fois plus important que la composante 3f.
Ces résultats justifient par conséquent I'utilisation du thermocouple pour la caractérisa- tion
thermophysique des matériaux.

Regardons le contraste thermique entre matériaux. Nous voulons mettre en évi- dence
ce contraste lorsque le capteur est au contact. Il est fonction de la conductance de contact.
Cependant, il est difficile d'évaluer ce paramétre thermique car il dépend
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Etude 1 (Wv) (°C) Etude 2 (V) (°C)
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FIGURE 4.29 — Comparaison des composantes 2f et 3f, pour deux températures
moyennes différentes de la sonde

fortement de la qualité du contact (force d'appui, rugosité, propriétés mécaniques de
I’échantillon). Nous avons donc réalisé un échantillon de calibration pour lequel 5 fils de
matériaux différents ont été noyés dans de la résine, en laissant leur section appa- rente
pour assurer un état de surface équivalent aprées I'étape de polissage. Les proprié- tés des
matériaux étudiés, dont les conductivités thermiques sont comprises entre 1 et 401
W.m~1K~1, sont résumés dans le tableau 4.8.

Pour étudier le contraste thermique entre les différents matériaux au contact, défi-
nissons un rapport tel que :
Tmatériau a étudier

Ve — (4.16)

Trésine

L’échantillon est composé de plus de 90% de résine. Nous avons ainsi utilisé ce
matériau comme matériau de référence pour le contraste thermique. Le thermocouple T1
(étudié précédemment pour I'étude du S) a été alimenté par un courant alternatif effectif de
4,06 mA et une fréquence de 232 Hz. Une série de 50 contacts a été réalisée sur les 6
matériaux différents. Les composantes 2f et 3f ont été étudiées et les résultats sont
synthétisés dans le tableau 4.9.

Nous remarquons que la sensibilité au contact B est meilleure pour la composante
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Matériaux AW.m~1K=1) [ Module de Young (Gpa) | Dureté Vickers (N.mm~2)
Résine 0,2 3,5 -
Platine-Rhodié 38 - -
Tantale 57,5 186 90
Platine 71,6 168 -
Zinc 116 78 -
Tungstene 173 406 360
Aluminium 237 09 21
Cuivre 401 127 49

TABLE 4.8 — Conductivité thermique A des matériaux utilisés pour la calibration de la sonde
(source : Goodfellow)

Composante 2f (V) | Composante 3f (uV) B (%) Y (%)
Matériaux
(A :W.m~1K1Y) |[ Tension | Ecart-type | Tension | Ecart-type 2f 3f 2f 3f
Résine (<2) 127,50 1,16 4747,1 5,15 63,7 | 949 | 100 | 100
Tantale (57,5) 105,40 2,37 4647,5 9,94 54,2 | 93,0 | 82,7 | 97,9
Zinc (116) 112,90 2,50 4687,1 10,9 56,5 | 93,7 | 88,5 | 98,7
Tungsténe (173) 109,90 2,68 4671,5 12,4 549 | 93,4 | 86,2 | 98,4
Aluminium (237) 108,90 3,57 4664,1 16,1 54,5 | 93,3 | 854 | 98,3
Cuivre (401) 106,90 2,82 4662,0 10,0 53,5 93,2 | 838 | 98,2

TABLE 4.9 — Etudes des rapports de sensibilité B (Tcontact /Thors contact ) €t contraste y des
composantes 2f et 3f du thermocouple 1,3 ym de diamétre aprés une série de 50 contacts

2f que pour la composante 3f. Le méme constat peut étre établi pour le contraste ther-
mique y. Cependant, pour des conductivités thermiques supérieures a celle du tantale et au
vu des écart-types, les tensions aux harmoniques 2f et 3f sont similaires. Ce constat
implique par conséquent une conductance qui est équivalente pour chaque matériau.

Pour une méme force d'appui, la surface de contact peut étre différente d’'un ma-
tériau a un autre car leurs propriétés mécaniques sont différentes. En outre, I'état de surface
de chaque échantillon est différent, méme aprées le polissage. Il est donc difficile d'étudier la
conductivité thermique des matériaux dans le cas présent.

4.3/ CONCLUSION

Nous avons présenté dans ce chapitre une modélisation du thermocouple dans le but
d’étudier sa sensibilité au contact d'une surface. Nous avons tout d'abord modélisé la sonde
bifilaire par un modéle thermique simple, non couplé, en considérant la résistivité électrique
indépendante de la température. Nous avons comparé le comportement ther-
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mique d’'une sonde composé de deux fils différents, le platine et le platine-rhodié, avec une
sonde composée de deux fils identiques ayant les propriétés thermiques moyennes du
platine et du platine-rhodié. Nous avons ensuite utilisé le modéle thermique du thermo-
couple en introduisant un couplage entre les harmoniques : dépendance de la résistivité
électrique avec la température. Pour estimer la température réelle du capteur, nous avons
montré gu’il est important de prendre en compte ce paramétre a puisqu’une erreur non
négligeable (supérieure a 5%) entre les deux modéles apparait déja pour une tempéra- ture
moyenne 2f de la sonde équivalente a 10 °C. Nous avons par ailleurs montré que le rapport
au contact P était indépendant du modeéle thermique utilisé et qu'il était possible de
déterminer la conductivité thermigue d'un échantillon en utilisant le modéle thermique le plus
simple : le modeéle monofilaire non couplé avec une sonde ayant les propriétés moyennes du
platine et du platine-rhodié.

Nous avons ensuite pu démonter les performances de notre microscope thermique
dans la deuxiéme partie de ce chapitre. Nous avons ajouté un systéme associant un
thermocouple et un diapason a quartz (capteur de force). Quatre sondes différentes, de 1,3
et 5 ym de diamétre ont été étudiées. Nous avons tout d'abord validé notre modéle
thermique en comparant les données théoriques avec les données expérimentales. Nous
avons montré que certains parametres, tels que la longueur et le rayon du fil, influencaient
fortement la réponse thermique de ces capteurs.

Enfin, a travers des études topographiques et thermiques d’un échantillon, nous avons
mis en évidence les effets liés a la forme et la dimension des sondes (convolution spatiale).
Des comparaisons entre les composantes aux harmoniques 2f et 3f ont été réa- lisées.
Nous avons constaté que le contraste thermique de la composante 2f était quatre fois
supérieur a celui de la composante 3f. Ces résultats justifient ainsi [I'utilisation du
thermocouple bifilaire pour la caractérisation thermophysique des matériaux. Nous avons
ensuite étudié la réponse thermique de la sonde suite & un contact avec des matériaux de
référence et avons montré qu'il était difficile de distinguer deux matériaux conducteurs entre-
eux. En effet, la réponse thermique d'un capteur en contact avec un échantillon dépend de
la géométrie et du diametre de la sonde, mais également de la maitrise de la force sonde /
échantillon. Nous avons montré que la sensibilité de la sonde dépendait de la demi-longueur
L et de la conductance G. Ainsi, un capteur avec une géométrie spé- cifique pourra
distinguer deux matériaux ayant des conductivités différentes que sur une certaine gamme
de mesures.
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CONCLUSION ETPERSPECTIVES

Les nouveaux dispositifs dans le domaine des micro-technologies connait depuis plus
de trente ans des avancées remarquables. L'’émergence de cette technologie a en- gendré
le développement de nombreux systemes d'instrumentation pour déterminer les
caractéristiques thermiques, électriques ou encore magnétiques de ces dispositifs. Dans
cette thématique tres large, notre activité de recherche s’est orientée vers la caractérisa- tion
thermique d’échantillons micro-structurés.

Ce mémoire de these s'inscrit dans le développement d'un microscope thermique a
sonde locale. Ce systéme d’'imagerie présente deux modes de fonctionnement permet- tant
de déterminer soit une température de surface (mode passif), soit des propriétés
thermophysiques de matériaux (mode actif). Un micro-thermocouple bifilaire a été utilisé
comme capteur thermique. Il est peu invasif et permet d'accéder a des températures de
surface sur une large gamme de température. De plus, le microscope offre 'avantage d’étre
moins sensible a la nature optique des échantillons que les méthodes en champ lointain.
Dans le but de maitriser le contact entre la sonde et la surface, un résonateur a quartz
(diapason) a été utilisé comme capteur de force. Un systeme d’excitation ori- ginal basé sur
I'effet photo-thermo-élastique a été mis au point dans le microscope en champ proche. Le
microscope fonctionne donc comme un SThM puisqu’il permet d’ex- traire simultanément
des images topographiques et thermiques (régime périodique 2 et 3 oméga).

Ainsi, nous avons rappelé dans le premier chapitre les diverses technologies élabo-
rées pour la mesure de température. Nous avons présenté tout d’abord les microscopes en
champ lointain tels que la thermographie infra-rouge ou proche infra-rouge, la pho-
toluminescence, la thermoréflectance, la spectroscopie Raman et la thermographie a
cristaux liquides. Ces systemes sont limités en termes de résolution spatiale, de gamme de
température ou encore de dépendance a la nature optique de la surface. Des micro- scopes
en champ proche, tels que la thermographie fluorescente ou encore la thermo- graphie a
champ proche optique, ont été par ailleurs développés dans le but d’améliorer les
résolutions thermique et spatiale, notamment grace au développement de sondes
thermiques. Fabriqués au sein de l'institut FEMTO-ST, des thermocouples bifilaires ont été
utilisés dans le cadre de ces travaux, offrant plusieurs avantages comparativement aux
sondes thermoélectriques micro-fabriquées.

Dans un second chapitre, nous avons présenté le microscope thermique en champ
proche développé au cours de ces travaux de thése. Ce systéme, utilisant un micro-
thermocouple bifilaire, était auparavant inexistant au laboratoire. Aprés avoir présenté le
microscope et son principe de fonctionnement, nous avons abordé la problématique du

121



122 CHAPITRE 5. CONCLUSION ET PERSPECTIVES

contact et notamment l'interaction pointe-surface. Un des problémes actuels de la micro-
scopie thermique a sonde locale réside dans I'absence d’'une méthode fiable permettant de
guantifier expérimentalement les erreurs de mesures de température de surface. Dans cette
approche, nous avons quantifié, sur des micro-dispositifs chauffants, les erreurs de mesures
propres aux thermocouples de diametre 1,3 et 5 uym. Les résultats ont montré que la
réponse thermique 1 des capteurs était supérieure a 0,85 pour une sonde 5 pm et proche
de 0,95 pour une sonde thermocouple de 1,3 um. Cependant, la réponse ther- mique d’'une
sonde dépend de la nature de la surface mais également du contact établi entre la sonde et
le dispositif. Dans le cas d’'un échantillon inconnu ne donnant pas acces aux parameétres de
corrections (1 par I'intermédiaire des températures de contact), il est donc rigoureusement
impossible de mesurer précisément une température de surface par simple contact d'une
sonde. La seule possibilité consiste a opérer en mode actif tout en controlant le flux de
chaleur sonde-surface. La valeur de température de surface est déduite de celle de la sonde
lorsque ce flux est nul. Nous avons enfin démontré les per- formances de notre microscope
a sonde locale en réalisant des images thermiques en mode passif [70, 71].

Alors que le contrdle de la force ne soit pas nécessaire en mode passif pour la mesure
de température, il s’avere indispensable en mode actif pour la caractérisation des propriétés
thermiques des matériaux. En effet, lorsque la sonde thermocouple vient au contact d’'une
surface, la chaleur se diffuse dans le matériau. Cependant, cette diffusion dépend non
seulement de la nature de la surface, mais aussi de son relief et surtout de la force d’appui
gui modifie la surface de contact. Il est donc nécessaire de maitriser cette force d’appui entre
le capteur et la surface pour avoir une aire de contact similaire d'une mesure a l'autre.

Pour atteindre cet objectif, nous avons mis en ceuvre un systéeme piézoélectriqgue dans
notre microscope en champ proche. Nous avons remplacé la sonde thermique par un
capteur de force, ici un diapason a quartz associé a une pointe de tungsténe. Nous avons
excité le résonateur photo-thermiquement en utilisant un faisceau laser modulé a la
fréquence de résonance du diapason (effet photo-thermo-élastique). Ce systeme origi- nal
associant un diapason et I'excitation photo-thermique est utilisé pour la premiére fois dans
un microscope en champ proche. Des premieres études ont permis d'identifier les
caractéristiques électriques du diapason, telles que la résistance de charge ou encore les
capacités statique et parasite, afin d'optimiser les performances de ce résonateur. Des
études expérimentales ont confirmé notre modéle électrique du diapason excité photo-
thermiqguement. Comparativement a une excitation électrique, il est possible de connecter le
diapason via un céble coaxial, limitant fortement les parasites électriques. L'absence d'anti-
résonance du systéeme permet par ailleurs une détection pointe-surface sans am- biguité sur
la phase. L'excitation photo-thermique offre par ailleurs I'avantage d’avoir plus de souplesse
dans sa mise en ceuvre, ce qui n'est pas forcément le cas pour des excita- tions électrique et
mécanique. Le facteur de qualité et la fréquence de résonance sont en effet indépendants
de la position et de la focalisation du laser. Une étude mécanique a permis de comprendre
I'influence d’'un ajout de masse, telle qu'une pointe, sur le compor- tement du diapason. Le
modéle comportant les trois masses (celles des deux bras et de I'embase) a permis de
déterminer les parameétres mécaniques du diapason. Il est main- tenant possible d’estimer
l'importance de la masse de la base sur le comportement de I'amplitude de vibration des
bras, du facteur de qualité mais également de la fréquence de résonance du systeme. Des
études topographiques ont confirmé les performances de [I'excitation photo-thermique du
diapason utilisé en tant que capteur de force [87].
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Dans le quatrieme chapitre, ce principe a ensuite été appliqué en rempla- cant la
pointe de tungsteéne par des sondes thermiques (micro-fils résistifs et micro- thermocouples).
L'association d’'un diapason a quartz dans notre microscope en champ proche a en effet
permis la maitrise du contact. La modélisation thermique de la sonde thermorésistive a été
abordée dans ce dernier chapitre. Dans un premier temps, nous avons développé un
modele thermique non couplé (résistivité électrique indépendant de la température) du
thermocouple bifilaire pour montrer que la sensibilité au contact de la sonde ne dépendait
pas de la résistance additionnelle de la jonction (R j) et qu'elle était peu différente de la
sensibilité extraite du modéle a fil unique. Les résultats ont montré que le thermocouple
pouvait étre modélisé comme une sonde ayant les propriétés moyennes des matériaux
constituant le capteur, c'est-a-dire le platine et le platine-rhodié. lls ont montré I'avantage que
procure l'utilisation d'un thermocouple sur la sonde résistive. Le rapport au contact de la
température de jonction est en effet meilleur que celui de la température moyenne de la
sonde. Dans un second temps, un modéle thermique a été utilisé en prenant en compte la
dépendance a la température de la résistivité électrique. Nous avons constaté que le
couplage des harmoniques était primordial afin d'estimer au mieux la température réelle de
la sonde. La sensibilité au contact B de la sonde est néanmoins indépendant du modéle
thermique, ce qui nous permet d'utiliser le modele le plus simple pour déterminer la
conductivité thermigque des matériaux (modéle monofilaire non couplé). Quatre capteurs,
résistifs et thermocouples, de diamétre 1,3 et 5 ym, ont ensuite été réalisés et testés. Des
études topographiques et thermiques ont pu mettre en avant les avantages du thermocouple
1,3 pum en termes de résolutions spatiales. Enfin, les derniers résultats ont montré que le
contraste thermique de la composante 2f était quatre fois supérieur a celui de la composante
3f. Ces résultats justifient ainsi l'utilisation du thermocouple bifilaire pour la caractérisation
thermophysique des matériaux. Cepen- dant, nous avons constaté gu'il était difficile de
caractériser les propriétés thermiques d’'un matériau, notamment en termes de conductivité
thermique. Les états de surface utilisés pour les études n’étaient pas maitrisés, il serait donc
préférable d’avoir des échantillons spécifiques pour ce genre d’étude a I'avenir.

Pour conclure, le microscope en champ proche développé au cours de ces tra- vaux
de thése est completement opérationnel et multifonction, puisqu’il permet d'obtenir
simultanément des images topographiques et thermiques - composantes continue et/ou
alternative (2f/3f) - en opérant soit en mode passif, soit en mode actif.

Ce travail de thése offre de nombreuses perspectives. A partir du microscope ther-
mique développé pour la caractérisation thermique de surface, la mise en ceuvre d'un
systeme fonctionnant sous un vide primaire est en cours de développement au labo- ratoire.
Cet environnement de travail permettrait d’éliminer les effets convectifs en vue d'améliorer la
résolution spatiale thermique. Le facteur de qualité serait par conséquent plus élevé (> 25
000), ce qui permettrait de mieux maitriser le contact.

Des progrés sont également a faire au niveau de la détection de contact, actuel-
lement défini sur le signal de phase du diapason excité & fréquence fixe. L'étude du dé-
calage en fréquence permettrait de mieux estimer la force appliquée sur I'échantillon. Il
conviendrait par conséquent d’optimiser la détection de contact et d'analyser cette ré- ponse
en fréquence afin de garantir une surface de contact et un effort constant entre la sonde et
les différentes surfaces a étudier. Par ailleurs, un systeme de déplacement en Z a haute
résolution et de qualité métrologique permettrait d’étudier et de stabiliser plus précisément
cette force d’appui capteur/échantillon.
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Nous avons ensuite montré que la réponse thermique d'une sonde était propre au
couple sonde/surface. Le mode actif a flux nul s’avére étre la seule vraie alternative pour
mesurer une température de surface sans la perturber. Si la température de la surface est
identique a celle de la sonde alors il n'y aurait aucune perturbation observée sur le
thermocouple lors du contact. Une solution serait alors d’ajuster la puissance d’alimen- tation
de la sonde thermoélectrique en approche avec la surface a étudier. Par ailleurs, il est
indispensable d’avoir des échantillons de meilleure qualité pour réaliser des me- sures
thermophysiques de matériaux nano-structurés. La participation au projet QUAN- TIHEAT
va donc permettre d’élargir les avancées de la microscopie en champ proche thermique
(nouvelles sondes thermiques, nouveaux microscopes, ..). Le développement et la
caractérisation de nouveaux dispositifs permettra d’'avoir une base de comparaisons
expérimentales avec d'autres laboratoires. En effet, I'utilisation d'échantillons calibrés va
permettre l'obtention de mesures de températures quantitatives. Ces mesures feront en-
suite I'objet de comparaisons entre les différents microscopes en champ proche utilisant des
micro-thermocouples, des particules fluorescentes, des sondes commerciales ...
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La représentation électrique du diapason excité photo-thermiquement et connecté a
un appareil de mesure est donnée sur la figure 1.

leapason

Y

diapason — CO 0 output

—_———

77777

FIGURE 1 — Equivalent électrique du diapason excité photo-thermiquement

Le circuit est soumis & une tension sinusoidale. L'écriture complexe de la branche en
parallele Rg et Cp est la suivante :

ldiapason = Irg + Icg 1)

En exprimant Ir, et Ic, avec leur impédance complexe, nous obtenons :

1 .
ldiapason = IR—OVout ut +JCowVoutput
\

Ro +JC o0 V gutput

1
= Z—Voutgut ()
eq

L'impédance équivalente Zeq s'exprime donc :

Ro

Zeg= ———— 3
& 1 + jRoCow ©)

De la méme maniere, nous pouvons exprimer 'impédance Zgiapason du diapason :
Vdiapason = VR +VL+Vc

= Rldiapason * ~=— ldiapason * jL&ldiapason

JCw

1 .
R+ jC_CO + jLa)ldiapason

Zdiapason |diagason (4)

Le circuit s'apparente maintenant & un pont diviseur de tension. La fonction de
transfert T s’exprime alors ainsi :
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Voutput
\

Zeg

+ Zdiapason

1
Zeg+ R+j|‘®+ic—@

Ro
1+]JRoCow .
s+ R Lo+ 1
0
1+JRoCo@ h

1
LCye?) + j(RC go— R
(1+E+%— 0
Ro

+ Lw

Ro

()
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Nous considérons dans un premier temps un systeme d'équations couplées, sans
prendre en compte la masse de la base du diapason. Le systéme d’équations devient alors :

0
Em1X1+ (Yi+ YoX1 —YeX2+ (ki + Ke)xa —kex2 = f1

Do xo+ (Y2+ Yox2 —YeX1+ (ko + ke)x2 —kexy = f2

avec les masses m; = mz = m, les coefficients d’amortissement y1 = y2 = y et les
coefficients de raideur k1 = ko = k.

Sous une forme matricielle, le systéme d'équations s’apparente & :

[W%@M%ﬁ%gﬁfaa : ©

2

avec

[K]=

%+& e @)

_K: k+ kc

M |
D [

0 [
0 YEY e
=2 % [cl=
m

—Ye YtYc

On écrit le systéme matriciel sous forme d'équations du premier degré pour faciliter la
résolution des équations. Nous avons le nouveau systeme de la forme :

[ MDDXDﬁK Omjm 0
il 0
v e LERT

avec

O O
_xad
g% g ®)
Nous obtenons ainsi un systéeme d'équations différentielles du premier ordre :
[BI(Y) + [AI(Y) = (E) (10)
ou -
4C M K0 dF X
Bl= 4 m=E 5 ®=0 2 m=0 8 @
M 0 0o -M -0 X -
Soit
(Y) + [BI'AI(Y) = [B]"X(E) ==> () + [HI(Y) = (G) 12)

Diagonalisons la matrice [H] pour avoir des équations découplées. Pour cela, il faut
déterminer les matrices des valeurs propres [D] et des vecteurs propres [P] de [H] ou
[H] = [P][D][P]~L. On effectue un second changement de variable avec (W) = (P)~1(Y).
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(Y)+ [HI(Y) (G)

(Y)+ [PIIDIIPI4(Y) ©G)
[PI"Y(Y)+ [DIPI 1Y) = [PI"YG)

W) +[DI(W) (L)

(13)

Nous avons ainsi n équations découplées W + DjiW; = Lja résoudre. Les matrices sont
de la forme :

va 0 O
S R g 0 0 EEQ 0 0 og
_ : 0 vavR 0 H_ 0 @ 0 0
D= g A ey 0 (14)
% 0 o 4S ﬂgg Eo 0 @ 0 2
= 0 0 o ! 0 0 0 wF

2m

avec R = (Y + 2yo)2 —4m(k + 2kc) et S = y2 —4km.

Vs
(—F1+Fg) {2005 R

(Y+2v, r \/R_

T
T
+
T
N

—
1

(15)

o O o god o o oo
U)‘
oo O O 0O O 0O @bl

L
p+Dii *

En résolvant le systéme avec la transformée de Laplace, nous avons W =
vecteur W s’exprime donc de la maniere suivante :

B (—F,+ F;_) (y+2y9+ \/ﬁ
O 1 2 R(2pm+y+2y.+ R)
O

D(_Fl + FZ) (Y+2Yc)_ \/RT
0 2 R(=2pm—y—2y.+ R)

(16)

V_
(F1+ Fp) L2"> L y* S
S (2pm+y+ S)

Ve
—(F1+ Fo) sl = > o/
Pt o)y =7

O
oo 0o oo gogog Ol
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Précédemment, nous avons vu que (W) = (P)~1(Y), nous pouvons remonter ainsi a
I'expression du vecteur (Y) avec (Y) = (P)(W) et déterminer par conséquent les expres- sions

des amplitudes x;1 et x2 avec

0 O
é( EDQ a
i
M= 5xg 0¥ O an
5| %, |
X = fi(p?m + p(y + yc) + k + ke) + fa(pyc + ko) 18
O L (CEAR | CEAAR R0 R (18)

_ fa(p?m + p(y + ve) + k+ ke) + fa(pyc + ko)

X2 T —mp+ @)+ @2)(p ¥ 3P F 03 (19)
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Nous considérons le systeme d’équations couplées suivant :

O
EImg X1+ (K1 + ke)X1 —Kex2 =0

H gy + (ko + kX ,—k ¥ =0
avec les masses m1 = m2 = m et les coefficients de raideur ke et k1 = ko= k.
Sous une forme matricielle, le systéme d’équations devient :

o o o o

5 %ﬂm%x N 0

X2 0
avec [
| [
m O E Bk + ke k. H
On résout ensuite I'équation suivante :
det[K — c*M] = (22)
Nous obtenons alors :
: :
Ok + k, — o —ke
det[K — >M] = det ! ¢ .
—ke K+ ke —a?m*=
= (k+k,—wf) =k g
= (k + k(; —Oozm —kc)(k + k(; —Oozm + kc)
= (k —?m)(k + 2k —cd%m) (23)

Par conséquent, il est aisé de déterminer les solutions ¢ et ¢y de I'équation 22.
Elles sont définies par :

k +2ke

et Wy = — (24)

&
I
3| =]
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Nous considérons le bras du diapason comme une poutre encastrée-libre schéma-
tisée en figure 2. La section de la poutre est petite au regard de sa longueur.

X

FIGURE 2 — Représentation mécanique d’'un bras du diapason

Nous utilisons ici I'nypothese de Bernoulli : lors d’'une déformation, les sections droites
restent perpendiculaires a la courbe moyenne (courbe formée par le centre de gravité des
sections droites, qui est dérivable et continue), négligeant ainsi 'influence du cisaillement
dans le cas d'une flexion. Par ailleurs, le rayon de courbure R est grand devant la longueur
de la courbe moyenne.

Dans notre cas, nous avons une flexion en z avec une courbure y = 1/R. Cette
courbure dépend du moment fléchissant M(y), du module de Young E du matériau qui
compose la poutre ainsi que du profil de la section droite représenté par le moment
guadratique Igz. Nous avons par conséquent :

M
V= e @5)

Nous sommes dans I'hypothése de petites déformations, on suppose alors que
gu ~yetdonc:

&2 _ M(y)

6_y Ele; (26)

La poutre est de section constante avec un matériau homogéne, ainsi le terme Ig; est
constant et s'exprime de la maniére suivante :
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_WT3
lg; = 12 (27)
Le moment de la force de flexion, quant a lui, dépend de F et vaut :
M(y) = (L —y)F (28)

avec y la position ou s’exerce la force, ici la force de flexion a la position y = L. La
résolution de I'équation s’apparente donc a la résolution d'une équation différentielle du
second ordre, avec comme conditions aux limitesu(y=0)=0etu(y=0)= 0.0Ona:

. F(L —
uly) = Q (29)
Ele
et
2
: T y7 +A 30
u =
0= —55— (30)
avec
A=0 (31)
L'expression u(y) vaut alors :
vy
—F L? ° B 32
= +
u(y) 2El, (32)
avec
B=0 (33)
Par conséquent,
F (&L —y)y?
uy)= —_ 7 34
6ElG; (34)
En y=L, nous avons donc :
FL3 _ 4FL3
= — = 35
"O= 3E1, T Ewre (35)

On remarque que le déplacement de I'extrémité de la poutre u(L) dépend de la force F, nous
pouvons donc noter que u(L) = A X F. D’aprés la loi de Hooke, cette relation montre alors
que le bras se comporte comme un ressort de raideur Kstatique = 1/A. La constante de
raideur s’exprime donc de la maniére suivante :

EW T3
Kstatique = > C (36)
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Le systeme d'équations initial est défini par :

O
Hmy X1+ (Y1t YOX'1 —YcX2+ (K + Ke)xs —kexo = f1 @
Oy xo + (Y2+ YoX2 =Y X1+ (ko + ke)xo —kexg = f2

En I'écrivant sous forme matricielle x= Ax + Buety = C x + Du avec A,B,C et D des
matrices, nous avons :

0 0O O m 0O o U
HX1 % 0 1 0 0 X1 0
0. 5 g_kﬁkc —Y1tYe ke Yc § ; % g f1
§X1 O- % mi 1ml my my Xl 4y B2y 5 (38)
%Xz % 0 0 0 1 %Xz O 0 %
S =k +
H g . e Y, B % f
X2 m2 r\T{l_z - Zmz B 2r'r'lz X2 m_22

Le code Matlab utilisé pour la résolution de ce systéme d’équations différentielles
couplées du second ordre est par conséquent le suivant :

%0%%%%%0%%%%%%%6% % %% %% %% %% % %% %% %% % %% %%
% Définition du systéeme
% Soit xp = Ax+Bu ety = Cx + Du

% Ecriture des matrices A, B, C et D

A=[0100;-(kl+kc)/ml -(g1+gc)/m1 kc/m1 gc/m1 ;...

000 1;ke/m2gc/m2 -(k2+kc)/m2 -(g2+gc)/m2] ;
B=[0f1/m10f2/m2];
C=[1000;0100;0010;0001];

D=[0000];
% Extraction des composantes, amplitude et phase, des bras 1 et 2
sysl =ss(A,B,C,D);

sys1.OutputGroup.x1=(1) ; % Composante du bras 1 nommée x1 (ici x1=x(1))
sys1.OutputGroup.x2=(3) ; % Composante du bras 2 nommée x2 (ici x2=x(3))

%%%%%%% %% %% %% %% %% %% %% %% %% % %% % %% %% %%

Dans la méme logique, il est possible de résoudre n équations différentielles cou- plées du
second ordre.






VI

RESOLUTION DE L’EQUATION DE LA CHALEUR
VIA LE LOGICIEL MATLAB
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L’équation de la chaleur d’un fil chauffé par effet Joule est exprimée par :

Lob
~Proyro U (39)

5T(x,t) _, 8T (x1)
P —g— A5

La résolution de cette équation s’est faite numériguement via Matlab en utilisant la
fonction des équations différentielles partielles nommée PDE. La fonction “pdepe” résout
des systemes d'équations paraboliques et elliptiques avec u la température, x et t des
variables d’espace et de temps de la forme :

éu, éu 5 Su Su
c(x,t,u, ) _=x"" _(x™f(x,t,u, +s(x,t,u, )
&x &t X 3)% Ox (40)

ol tp <t <ttetxp <x <x. Les variables xo, X t, to et t f doivent étre des va- riables finies
et m est égal a 0, 1 ou 2 correspondant respectivement a un systeme de
coordonnées cartésiennes, cylindriques ou sphériques. Dans I'équation 40, s(x, t,u, &) o
correspond a I'expression d’'une source, f(x,t, u, 6u)&d’un flux et c(x, t, u, &) # celle d'une
matrice diagonale. Au temps initial t = to, I'équation satisfait la condition suivante :

u(x, to) = uo(x) (41)

Pour tout temps t, les conditions aux limites pour x = xp et x = x ¢ sont de la forme :

p(x, t,u) + q(x, t) f(x, t,u, 6“?-: 0 (42)

X
Dans I'expression 42, uniqguement p dépend de la variable u et f correspond au flux
déterminé dans I'équation 40.

La résolution de I'équation utilise la fonction “pdepe” qui convertit des équations dif-
férentielles partielles en équations différentielles ordinaires en utilisant une discrétisation
spatiale de second ordre. La syntaxe de cette fonction est la suivante :

solution = pdepe(m, pdex1pde, pdexlic, pdexlbc, xmesh, tspan) (43)

avec m correspondant a la symétrie du probleme, pdexlpde définissant les compo-
santes des PDE (c, f et s), pdexlic et pdexlbc spécifiant respectivement les conditions initiales
et les conditions aux limites et enfin xmesh et tspan des vecteurs définis par l'uti- lisateur et
qui caractérisent le domaine d'étude des variables x et t.

Les composantes ¢, f et s de I'équation 39 sont définies par identification avec
I'équation 40 et valent :
— [c,f,s]= pdex1pde(x,t,u,DuDx)

C = PG
f = ADuDx
I \,
s = o{l+au) Iccos(cot) _h_pu

S S
(44)

Nos conditions initiales sont u(0, x) = 0 et sont définies par I'équation suivante :
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— Up = pdexlic(x)
up =0 (45)
Les conditions aux limites, quant a elles, sont définies pour deux extrémités : a
gauche (x| et uj) et a droite (xr et ur) et sont exprimées ci-dessous :

PI(xI, . U) + qi(x, § F(xi, T, U, 6%))z - 0
Pr(Xr, t, U) + Gr (xr, ) F (X1, 1, U, 6“?)2 _ 0

(46)

Nous imposerons une condition de température égale a zéro a gauche et une
condition de flux a droite (correspondant au centre du fil, x = 0) satisfaisant la
relation suivante :

&u G
AN =2 ur=0 47
& 28 (47)
avec u la température, G la conductance de contact et S la section du fil.
Ainsi, hous avons :
éu
ut0OXA = = 0
: &x
G du
s Xur + 1 XA s 0
(48)
Par conséquent, la fonction dans Matlab sera de la forme :
—[pl,ql,pr,qr]= pdexlbc(xi, ui, Xr, ur, t)
p= u
a =0
Pr = ZS—Ur
a =1
(49)

En utilisant toutes les fonctions définies précédemment, le logiciel Matlab génére
directement les solutions : valeurs de la température en fonction de I'espace x et du temps t.






Ce mémoire de thése s'inscrit dans le développement d’'un microscope thermique a sonde locale. Ce
systeme d'imagerie présente deux modes de fonctionnement permettant de déterminer soit une
température de surface soit des propriétés thermophysiques de matériaux. Un micro-thermocouple
bifilaire a été utilisé comme capteur thermique. Il est peu invasif et permet d'accéder a des températures
de surface sur une large gamme de température. De plus, le microscope offre l'avantage d’'étre moins
sensible a la nature optigue des échantillons que les méthodes en champ lointain. Dans le but de
maitriser le contact entre la sonde et la surface, un résonateur a quartz (diapason) a été utilisé comme
capteur de force. Un systeme d’excitation original basé sur l'effet photo-thermo-élastique a été mis au
point. Le microscope fonctionne donc comme un SThM puisqu’il permet d'extraire simultanément des
images topographiques et thermiques (régime périodique 2 et 3 oméga). En revanche, les résultats
obtenus ont permis de mettre en évidence les avantages du micro-thermocouple en termes de
résolutions spatiales topographiques vis-a-vis des techniques a sondes résistives fonctionnant en mode
3 oméga.

Microscopie thermique, Sondes thermoélectriques, Mode passif, Mode actif, Diapason a quartz,
Excitation photo-thermique

This PhD thesis deals with the development of a thermal microscope using a local probe. This imaging
system presents two functioning modes that allow determining either surface temperature or thermal
properties of materials. A micro-wire thermocouple is used as a thermal sensor. It is less invasive and
allows measuring the surface temperature with a large temperature range. Furthermore, the microscope
offers an advantage to be less sensitive to the optical nature of a sample surface than optical methods. To
control the contact between the probe and the surface, a quartz tuning fork has been used as a force
sensor. An original excitation system has been developed based on the photo- thermal effect. The
microscope works also as a SThM since it permits to extract simultaneously topographical and thermal
pictures (2 and 3 omega periodical modes). Results underlining the micro-thermocouple advantages, in
terms of topographical compared to resistive probe techniques functioning with the 3 omega method,
have been obtained.

Thermal microscopy, Thermoelectrics probes, Passive mode, Active mode, Quartz tuning fork,
Photo-thermal excitation

M Ecole doctorale SPIM 16 route de Gray F - 25030 Besangon cedex I
M tél, +33 (0)3 81 66 66 02 M ed-spim@univ-fcomte.fr B www,ed-spim.univ-fcomte. fr .U : F C
i

UNIVERSITE
DE FRANCHE-COMTE



	Thèse de Doctorat
	Diapositive numéro 2
	Thèse de Doctorat
	Diapositive numéro 4
	REMERCIEMENTS
	Diapositive numéro 6
	SOMMAIRE
	Diapositive numéro 8
	Diapositive numéro 9
	Diapositive numéro 10
	INTRODUCTION
	Diapositive numéro 12
	CONTEXTE ET  ÉTAT  DE L’ART
	Diapositive numéro 14
	Diapositive numéro 15
	Diapositive numéro 16
	Diapositive numéro 17
	Diapositive numéro 18
	Diapositive numéro 19
	Diapositive numéro 20
	Diapositive numéro 21
	Diapositive numéro 22
	Diapositive numéro 23
	Diapositive numéro 24
	Diapositive numéro 25
	Diapositive numéro 26
	Diapositive numéro 27
	Diapositive numéro 28
	Diapositive numéro 29
	Diapositive numéro 30
	Diapositive numéro 31
	Diapositive numéro 32
	MICROSCOPIE THERMIQUE EN MODE
PASSIF
	Diapositive numéro 34
	Diapositive numéro 35
	Diapositive numéro 36
	Diapositive numéro 37
	Diapositive numéro 38
	Diapositive numéro 39
	Diapositive numéro 40
	Diapositive numéro 41
	Diapositive numéro 42
	Diapositive numéro 43
	Diapositive numéro 44
	Diapositive numéro 45
	Diapositive numéro 46
	Diapositive numéro 47
	Diapositive numéro 48
	Diapositive numéro 49
	Diapositive numéro 50
	Diapositive numéro 51
	Diapositive numéro 52
	Diapositive numéro 53
	Diapositive numéro 54
	Diapositive numéro 55
	Diapositive numéro 56
	Diapositive numéro 57
	Diapositive numéro 58
	Diapositive numéro 59
	Diapositive numéro 60
	Diapositive numéro 61
	Diapositive numéro 62
	PRINCIPE DU DIAPASON À  QUARTZ
	Diapositive numéro 64
	Diapositive numéro 65
	Diapositive numéro 66
	Diapositive numéro 67
	Diapositive numéro 68
	Diapositive numéro 69
	Diapositive numéro 70
	Diapositive numéro 71
	Diapositive numéro 72
	Diapositive numéro 73
	Diapositive numéro 74
	Diapositive numéro 75
	Diapositive numéro 76
	Diapositive numéro 77
	Diapositive numéro 78
	Diapositive numéro 79
	Diapositive numéro 80
	Diapositive numéro 81
	Diapositive numéro 82
	Diapositive numéro 83
	Diapositive numéro 84
	Diapositive numéro 85
	Diapositive numéro 86
	Diapositive numéro 87
	Diapositive numéro 88
	Diapositive numéro 89
	Diapositive numéro 90
	Diapositive numéro 91
	Diapositive numéro 92
	Diapositive numéro 93
	Diapositive numéro 94
	MICROSCOPIE THERMIQUE EN MODE
ACTIF
	Diapositive numéro 96
	Diapositive numéro 97
	Diapositive numéro 98
	Diapositive numéro 99
	Diapositive numéro 100
	Diapositive numéro 101
	Diapositive numéro 102
	Diapositive numéro 103
	Diapositive numéro 104
	Diapositive numéro 105
	Diapositive numéro 106
	Diapositive numéro 107
	Diapositive numéro 108
	Diapositive numéro 109
	Diapositive numéro 110
	Diapositive numéro 111
	Diapositive numéro 112
	Diapositive numéro 113
	Diapositive numéro 114
	Diapositive numéro 115
	Diapositive numéro 116
	Diapositive numéro 117
	Diapositive numéro 118
	Diapositive numéro 119
	Diapositive numéro 120
	Diapositive numéro 121
	Diapositive numéro 122
	Diapositive numéro 123
	Diapositive numéro 124
	Diapositive numéro 125
	Diapositive numéro 126
	Diapositive numéro 127
	Diapositive numéro 128
	Diapositive numéro 129
	Diapositive numéro 130
	CONCLUSION  ET PERSPECTIVES
	Diapositive numéro 132
	Diapositive numéro 133
	Diapositive numéro 134
	BIBLIOGRAPHIE
	Diapositive numéro 136
	Diapositive numéro 137
	Diapositive numéro 138
	Diapositive numéro 139
	Diapositive numéro 140
	Diapositive numéro 141
	Diapositive numéro 142
	TABLE  DES FIGURES
	Diapositive numéro 144
	Diapositive numéro 145
	Diapositive numéro 146
	Diapositive numéro 147
	Diapositive numéro 148
	LISTE DES TABLES
	Diapositive numéro 150
	ANNEXES
	Diapositive numéro 152
	Diapositive numéro 153
	Diapositive numéro 154
	Diapositive numéro 155
	Diapositive numéro 156
	Diapositive numéro 157
	Diapositive numéro 158
	Diapositive numéro 159
	Diapositive numéro 160
	Diapositive numéro 161
	Diapositive numéro 162
	Diapositive numéro 163
	Diapositive numéro 164
	Diapositive numéro 165
	Diapositive numéro 166
	Diapositive numéro 167
	Diapositive numéro 168
	Diapositive numéro 169
	Diapositive numéro 170
	Diapositive numéro 171
	Diapositive numéro 172
	Diapositive numéro 173
	Diapositive numéro 174
	Diapositive numéro 175
	Diapositive numéro 176
	Diapositive numéro 177
	Diapositive numéro 178
	Diapositive numéro 179
	Diapositive numéro 180

